UNIVERSIDADE FEDERAL DA PARAIBA
CENTRO DE TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS

ANNE HELENA DUARTE DE AGUIAR

OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE CIMENTO ODONTOLOGICO A PARTIR
DA ADICAO DE FOSFATO TRICALCICO AO CIMENTO PORTLAND CPV-ARI.

JOAOQ PESSOA/ PB
JULHO / 2019



ANNE HELENA DUARTE DE AGUIAR

OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE CIMENTO ODONTOLOGICO A PARTIR
DA ADICAO DE FOSFATO TRICALCICO AO CIMENTO PORTLAND CPV-ARI.

Dissertacédo apresentada ao Programa de Pos Graduagdo em
Ciéncia e Engenharia de Materiais da Universidade Federal
da Paraiba, como requisito parcial para obtencdo do titulo

de mestre.
Orientadora: Prof.2 Dra. Andressa de Aradjo Porto Vieira

JOAOQ PESSOA / PB
JULHO / 2019



Catalogagdo na publicagido
Segdo de Catalogagio e Classificagdo

k2820 RAguiar, Anne Helena Duarte de.

Obtengdc e Caracterizagdo de Cimentco Odontolégico a
partir da mistura de Fosfato Tricdlecico ac Cimento
Portland CP-V Ari / BEnne Helena Duarte de Aguiar. -
Jodoc Pessoa, 2019.

10z £. =@ il.

Orientagdo: Andressa de Aradjo Porto Vieira.
Dissertagdc (Mestrado) - UFPEB/CT.

1. Fosfato Tricdlcico. 2. Cimento Portland. 3.
Biomateriais. 4. Biocerdmicas. 5. MTA. I. Vieira,

Andressa de Arafijo Porte. II. Titulo.

UFPB/BC




OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE CIMENTO ODONTOLOGICO A PARTIR DA
ADICAO DE FOSFATO TRICALCICO AO CIMENTO PORTLAND CPV-ARI.

De autoria de
ANNE HELENA DUARTE DE AGUIAR

Submetida a apreciacdo da banca examinadora do Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia e
Engenharia de Materiais — PPCEM, da Universidade Federal da Paraiba, como requisito parcial
para conclusdo da disciplina Estudos Especiais — Seminario de Mestrado

Avaliada e aprovada em Julho de 2019 pela banca examinadora composta por:

-
/(f‘fj TESSOL I\\/llr'l': LT

Prof.2 Dra. ANDRESSA DE ARAUJO PORTO VIEIRA
UFPB/PPCEM, Orientadora

C

y

= - g S N S _“-..Il'-\_ sl A

Prof. Dr. SANDRO MARDEN TORRES
UFPB/PPCEM, Coorientador

vaJ Qﬁhﬁ) faf;ﬁ_n.d viil ,H_,H__u_.‘F:-{?:w

Prof. Dr. MARCAL ROSAS F LIMA FILHO

UFPB/Interno ao programa

Prof. Dr. Eduardo Dias Ribeiro

UFPB/Externo ao programa

JOAO PESSOA/PB
JULHO / 2019



AGRADECIMENTOS

Ao Senhor meu Deus, sopro divino que me concedeu a vida, luz que guia e ilumina
meus caminhos. Te agradeco por cada etapa da minha vida, em muitas delas tive que lutar
bravamente, mas com a certeza que 0 Senhor estava sempre ao meu lado. E como ndo poderia
deixar de ser, a Ti agradeco e dedico mais essa vitoria, pois sem a Sua presenca nada que hoje
conquistei faria sentido. Agradeco pela minha familia que esteve ao meu lado, sempre pronta a
me ajudar. Agradeco pelo meu Pai, que hoje ndo esta mais aqui na terra, mas tenho certeza que
ai do céu esta vibrando de orgulho e alegria. Agradeco por Bibi, que também esta morando no
céu, mas enquanto esteve aqui me mostrou que eu seria capaz de lutar, e me ensinou que mesmo

perdendo, eu jamais perdesse a fé e a capacidade de acreditar em mim.

Agradeco ao Professor Sandro Marden Torres, por ter me acolhido como co-orientanda,
por ter me ajudado na elaboracdo do meu trabalho e, principalmente por ter me mostrado como

podemos ter visdes diferentes quando fazemos pesquisas cientificas.

Agradeco a Professora Andressa de Araujo Porto Vieira pela forma com que me recebeu

como orientanda, pelo seu carinho e paciéncia.

Agradeco ao meu colega Ricardo Vasconcelos, que esteve presente em todos 0s passos
do ensaio laboratorial, sempre me encorajando e se colocando a disposicao para ajudar. A sua

generosidade faz de vocé, um ser humano iluminado.

Agradeco ao Professor Marcal Rosas F Lima Filho, por ser uma pessoa tdo amavel, de
uma enorme gentileza e inteligéncia. Obrigada pela forma como me ajudou na finalizacdo do

meu trabalho.

Agradeco a todos os colegas que tive o prazer de conhecer durante esse periodo de
mestrado. Agradeco a todos vocés que me ajudaram com palavras de incentivo, ou mesmo me

ensinando como fazer os ensaios.

Agradeco as meninas da limpeza, aos colaboradores dos laboratérios que sempre me

recebiam com um abraco e palavras de apoio.



RESUMO

Os biomaterias tém sido amplamente utilizados na area médica e odontoldgica por possuirem
excelentes propriedades. Entre os biomateriais destacam-se as biocerdmicas de fosfato de
calcio, entre as quais, a hidroxiapatita e o fosfato tricalcico sdo os mais estudadas e pesquisadas
por serem naturalmente bioativos e apresenterem excelente biocompatibilidade, bioatividade,
diferentes taxas de dissolugéo, auséncia de toxicidade e osteocondutividade (indicam o caminho
para 0 crescimento 0sseo), favorecendo dessa forma a osteoinducdo, osseointegracdo e a
neoformacdo éssea quando colocados em meio biolégico. Com o advento da nanotecnologia
tornou-se possivel utilizar bioceramicas como cimentos radiculares. Um biocimento que
conquistou um amplo campo de utilizagdo na odontologia foi o0 Agregado de Triéxido Mineral
(MTA), podendo ser utilizado em varios procedimentos odontologicos. O MTA apresenta, em
sua composi¢cdo, componentes semelhantes aos do cimento Portland.O presente estudo teve
como objetivo principal preparar e caracterizar cimentos a base de Portland CPV-Ari e Fosfato
Tricélcico para uso odontologico. Foram preparados seis cimentos: na fase solida foram
utilizados 200g de CPV-Ari puro e adicionado a 0.5%,1%,2%,4% e 8% de po de Fosfato
Tricélcico e misturados em moinho de bolas. A fase liquida foi mantida a proporcao de 0,27¢g
de &gua destilada para todos os cimentos. Os cimentos foram inseridos em corpos de prova e 0
topo do corpo de prova foi mantido em contato com saliva artificial. Os cimentos foram
caracterizados nas idades de 7 dias (168H) e 28 dias (672H) e, nas regides de topo da amostra
e meio da amostra. As tecnicas utilizadas foram: Perda de massa e Solubilidade, Ph,
Termogravimetria, Fluorescéncia de RX, Difracdo de RX, Microscopia Eletrdnica de Varredura
e Microdureza Vickers. O teste de solubilidade mostrou que a maioria dos cimentos
apresentaram solubilidade abaixo do maximo recomendado pelas normas da ADA n.57 e ISO
6876/2001, que ¢é de 3%, exceto o0 CPV+2% Fosfato Tricalcico para o tempo experimental de
28 dias. O teste de variacdo do Ph evidenciou que todos os cimentos proporcionaram
alcalinidade do meio ao qual foram expostos, sendo a maior alcalinidade obtida com o cimento
CPV+4% Fosfato tricadcico. A termogravimeétria mostrou que todos o0s cimentos se
comportaram de maneira semelhante, onde a perda de massa ocorreu em cinco etapas, € 0
cimento CPV+8% Fosfato Tricalcico foi o que perdeu menos massa. O FRX de todos os
cimentos mostraram a formacdo dos 6xidos presentes no cimento Portland, e também a
formacdo do pentoxido de difésforo, onde na regido do topo da amostra em contato com a saliva

0 teor de P205/CaO aumentou conforme o acréscimo de Fosfato Tricalcico presente no



cimento. No DRX foi verificado basicamente a presenca de quatro fases: Etringita; Portlandite
Hatrurite; Hidroxiapatita. A microdureza mostrou que devido a lixiviagdo dos compostos do
cimento a regido do topo da amostra em contato com a saliva obteve resultados de microdureza
inferiores as regides que ndo estiveram em contato com a saliva. O MEV mostra que todos as
micografias da regido exposta a saliva obtiveram imagem compativeis com as encontradas na
literatura de formacgdo de hidroxiapatita. Esses resultados sugerem que ha possibilidade de
desenvolver um cimento odontoldgico utilizando Portland CPV-Ari + Fosfato Tricalcico.

Palavras-chave: Biomateriais, Bioceramicas, MTA, Cimento Portland, Fosfato
Tricélcico.



ABSTRACT

Biomaterials have been widely used in the medical and dental fields due to their excellent
properties. Among the biomaterials, calcium phosphate bioceramics stands out, among which,
hydroxyapatite and tricalcium phosphate are the most studied and researched because they are
naturally bioactive and exhibit excellent biocompatibility, bioactivity, dissolution rates,
absence of toxicity and osteoconductivity (indicate the path for bone growth), thus favoring
osteoinduction, osseointegration and bone neoformation when placed in a biological
environment. With the advent of nanotechnology it has become possible to use bioceramics as
root cements. A biocement that has gained a broad field of use in dentistry was the Mineral
Trioxide Aggregate (MTA), which can be used in several dental procedures. The main objective
of the present study was to prepare and characterize cements based on Portland CPV-Ari and
Tricalcium Phosphate for dental use. Six cements were prepared: in the solid phase, 200g of
pure CPV-Ari were used, added to 0.5%, 1%, 2%, 4% and 8% of Triccalcium Phosphate
powder and mixed in a ball mill. The liquid phase was maintained at the ratio of 0.27 g of
distilled water to all the cements. The cements were inserted into test bodies and the top of the
test specimen was maintained in contact with artificial saliva. The cements were characterized
at the ages of 7 days (168H) and 28 days (672H), in the top and middle regions of the sample.
The techniques used were: Mass Loss and Solubility, Ph, Thermogravimetry, X-ray
Fluorescence, X-Ray Diffraction, Scanning Electron Microscopy and Vickers Microhardness.
The solubility test showed that most of the cements had solubility below the maximum
recommended by ADA standards n.57 and ISO 6876/2001, which is 3%, except for CPV + 2%
Tricalcium Phosphate for the experimental time of 28 days. The Ph variation test showed that
all the cements provided alkalinity of the medium to which they were exposed, with the highest
alkalinity obtained with cement CPV + 4% Tricalcium phosphate. Thermogravimetry showed
that all the cements behaved in a similar way, where the mass loss occurred in five stages, and
the cement CPV + 8% Tricalcium Phosphate was the one in which the mass loss was the lowest..
The XRF of all the cements showed the formation of the oxides present in the Portland cement,
as well as the formation of the diphosphorus pentoxide, where in the top region of the sample
in contact with saliva the P205/CaO content increased as the Triccalcium Phosphate present
in the cement increased. In XRD, the presence of four phases was verified: Etringite;
Portlandite; Hatrurite; Hydroxyapatite. The microhardness showed that due to leaching of the

cement compounds the region of the top of the sample in contact with the saliva obtained results



of microhardness inferior to the regions that were not in contact with the saliva. The SEM
shows that all the micrographs of the region exposed to saliva obtained images compatible with
those found in the literature of formation of hydroxyapatite. These results suggest that it is
possible to develop a dental cement using Portland CPV-Ari + Triccalcium Phosphate.

Keywords: Biomaterials, Bioceramics, MTA, Portland Cement, Triccalcium Phosphate.
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1 INTRODUCAO

A aplicacdo de biomateriais remonta & pré-historia, no entanto, a palavra “biomaterial”
como a utilizamos atualmente, ha poucos anos foi introduzida na nomenclatura médica
(GUTIERRES et.al.,2006).

Segundo a Conferéncia de Consenso em Biomateriais para aplicacGes clinicas de 1982,
um biomaterial pode ser definido como: “Toda substancia (com exce¢do de drogas) ou
combinacdo de substancias, de origem sintética ou natural, que durante um periodo de tempo
indeterminado é empregada como um todo ou parte integrante de um sistema para tratamento,
ampliacdo ou substituicdo de quaisquer tecidos, 6rgaos ou fungdes corporais” (WILLIAMS,
1987). Isto significa que no sentido mais amplo sdo enquadrados nesta categoria todos os
materiais empregados na medicina, odontologia, medicina veterinaria e farmacologia, além
daqueles que entram na forma de implantes em contato direto com o tecido do corpo (SANTOS,
2002).

Para a utilizacdo de biomateriais em organismos vivos, algumas caracteristicas sao
fundamentais como: ser biocompativel; ndo ser tdxico nem carcinogénico; ser quimicamente
estavel; ter estabilidade mecénica adequada; ter peso, forma e densidade adequados; ser
relativamente barato; ser biofuncional, e desempenhar a funcéo para o qual foi fabricado com
a maxima eficiéncia (SILVER & DOILLON, 1989).

Um biomaterial pode ser escolhido, para uma determinada aplicacdo, em funcdo da
similaridade quimica ou fisica do material com o tecido a ser substituido. Assim, € necessario
0 entendimento e o dominio, ndo apenas da obtencdo do biomaterial, mas também de suas
respostas celulares. Logo, um biomaterial tem como principal funcéo, por exemplo, ndo s6 o
preenchimento de um espaco vazio originado pela perda do tecido, como também promover
resposta celular adequada (WILLIAMS, 1987).

Nesse sentido, a biocompatibilidade (efeito do ambiente organico no material e efeito
do material no organismo), a biodegradabilidade (fenémeno em que o material é degradado ou
solubilizado em fluidos tissulares, desaparecendo do sitio de implanta¢do), bem como a
velocidade de degradacdo do material sdo caracteristicas desafiadoras para o desenvolvimento
e fundamentais para a escolha de um biomaterial (PEREIRA; VASCONCELOS; OREFICE,
1999; TABATA, 2009).

Observando-se a evolucdo dos biomateriais, estes conceitos de biocompatibilidade e

biodegradabilidade fazem parte de uma segunda geracdo de biomateriais. Na primeira geracao,
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foram desenvolvidos os materiais bioinertes, cujo foco para seu desenvolvimento era o de nao
provocar reacdo de corpo estranho no organismo (HENCH, 1980). Ja a terceira geragdo, inclui
0s materiais capazes de estimular respostas celulares especificas no nivel molecular (HENCH;
POLAK, 2002).

Essas trés geracdes sdo interpretadas de forma conceitual e ndo cronoldgica, visto que
cada uma delas representa uma evolucao nas propriedades dos materiais envolvidos, de acordo
com as necessidades e exigéncias que surgiam (NAVARRO et al., 2008).

1.1 OBJETIVOS
1.1.1 Objetivo Geral

Avaliar o potencial da adicdo de Fosfato Tricalcico ao Cimento Portland CPV-ARI em

ambiente bucal (saliva artificial), e sua utilizagdo como cimento odontolégico.

1.1.2 Objetivos Especificos

e Verificar a influéncia da adicdo de Fosfato Tricalcico na hidratacdo do cimento
Portland CPV-ARI e sua estabilidade em ambiente bucal (saliva artificial).

e Observar a estabilidade dos hidratados do cimento utilizando ensaios de solubilidade,
pH e termogravimetria em funcéo das regides de proximidade com saliva artificial.

e Avaliar a distribuicdo de fases hidratadas do cimento contendo Fosfato Tricalcico
através dos ensaios FRX, e DRX nas regides de proximidade com saliva artificial.

e Analisar as propriedades micro-mecanicas dos cimentos empregando a técnica de
Microdureza Vickers das regides em contato com saliva artificial e sem contato com
saliva artificial.

e Examinar a morfologia dos cimentos utilizando a Microscopia Eletrénica de

Varredura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 CLASSIFICACOES DOS BIOMATERIAIS

Eles variam ndo somente em relagdo a sua origem e composi¢do quimica, mas também
quanto a sua acdo mecanica e configuragdo espacial (blocos sélidos, laminas, esponjas porosas
e hidrogéis) (GIANNOUDS; DINOPOULOS; TSIRIDIS, 2005; ABUKAWA et al., 2006).

2.1.1 Classifica¢fes quanto a origem

Com relacdo a sua origem, os biomateriais sdo classificados em sintéticos e naturais
(RAWLINGS, 1993).

2.1.1.1 Autolégo ou Autogeno

Os materiais autdégenos, 0s quais sdo provenientes do proprio organismo, tém como
vantagens a biocompatibilidade, ndo apresentam potencial imunogénico e ndo oferecem risco
de transmissdo de doengas, além do grande potencial osteogénico das células transplantadas
(TOTH et al., 1995). As desvantagens sdo a disponibilidade limitada do material do local
doador e a morbidade e desconforto para o paciente (SCARANO et al., 2006).

2.1.1.2 Homdgeno ou Alégeno

Os materiais alégenos, que sdo provenientes de outros individuos da mesma
espécie, possuem a vantagem de poderem ser obtidos a partir de cadaveres e de serem
processados e armazenados em bancos, como por exemplo, 0s 0ssos (BUCK & MALININ,
1994). Porém seu uso envolve certo risco em relacdo a antigenicidade, mesmo que, usualmente,
sejam pré-tratados por congelamento, radiacdo ou agentes quimicos, visando evitar reacdo de
corpo estranho (OGATA et al., 2006).

2.1.1.3 Heter6geno ou Xendgeno

Os materiais xendgenos, 0s quais sdo obtidos de individuos de outras espécies, sdo muito
empregados devido a facilidade de obtencdo, como por exemplo, a partir de 0sso bovino
(BAUER & MUSCHLER, 2000). Entretanto, a utilizacdo dos enxertos de origem bovina,
apresentam como desvantagens a possibilidade de transmissdo de doengas e a rea¢do imune do

hospedeiro ao material enxertado, em casos onde 0 enxerto apresente remanescentes de matriz



20

organica, o que diminui a aceitacdo da utilizacdo desses materiais pelos pacientes e pelos
profissionais (CALLAN & ROHRER, 1993).

2.1.1.4  Sintético ou Aloplastico

Correspondem a biomateriais classificados ou subdivididos conforme sua
origem (natural ou sintética) ou sua composi¢do quimica (metalicos, ceramicos, polimeros
ou compositos) (OLIVEIRA et al., 2009).

2.1.2 Classificacdo quanto a reacdo bioldgica.

Em relacdo a reacdo tecidual, os biomateriais podem ser classificados em: biotoleraveis,

bioinertes, bioativos e bioabsorviveis.

2.1.2.1 Biotoleraveis

Materiais apenas tolerados pelo organismo, sendo isolados dos tecidos adjacentes por
meio da formacao de camada envoltoria de tecido fibroso. Esta camada é induzida por meio da
liberacdo de compostos quimicos, ions, produtos de corrosdo e outros por parte do material
implantado. Quanto maior a espessura da camada de tecido fibroso formada, menor a
tolerabilidade dos tecidos ao material. Os materiais biotoleraveis sdo praticamente todos os

polimeros sintéticos assim como a grande maioria dos metais.
2.1.2.2 Bioinerte

Materiais também tolerados pelo organismo, mas a formacdo de envoltorio fibroso é
minima, praticamente inexistente. O material ndo libera componente ou, mais realisticamente,
o faz em quantidades minimas. A quantidade de células fagocitarias na interface € minima, a
resposta fatocitica sera passageira e uma fina capsula tomara lugar apos o implante. Em alguns
casos esta camada é praticamente imperceptivel. Os materiais bioinertes mais utilizados séo

alumina, zircbnia, titanio e suas ligas e carbono.
2.1.2.3 Bioativos

Materiais em que ocorrem ligacbes quimicas entre o material e o tecido &ésseo

(osteointegracdo). Em fungdo da similaridade quimica entre esses materiais e a parte mineral
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Ossea, 0s tecidos 0sseos se ligam a eles, permitindo a osteoindugdo por meio do recobrimento
por células dsseas. Os principais materiais desta classe sdo 0s vidros e vitroceramicas a base de
fosfatos de célcio, a hidroxiapatita e os compostos de fosfato de célcio.

2.1.2.4 Bioabsorviveis

Materiais que sdo degradados, solubilizados ou fagocitados pelo organismo apos certo
periodo de tempo em contato com os tecidos. Tais materiais sdo extremamente interessantes
em aplica¢des clinicas em funcédo de ser desnecessaria nova intervencao cirdrgica para a retirada
do material de implante. Exemplos desses materiais sdo a Hidroxiapatita (HA) e o &cido
polilatico (HENCH E WILSON, 1993).

2.1.3 Classificacdo quanto ao mecanismo de agdo

Os biomateriais podem também ser classificados de acordo com seu mecanismo de acéo
em osteogénicos, osteoindutores, osteopromotores e osteocondutores. Mudancas tecnolégicas
na producédo dos biomateriais e na obtencéo dos substitutos 0sseos sdo responsaveis por conferir
a estes materiais caracteristicas de osteoinducéo, osteoconducdo ou osteogénese, e estes fatores
sdo o grande foco atual da bioengenharia (CARVALHO et al., 2004).

2.1.3.1 Osteoconducéo

E a habilidade para suportar o crescimento dsseo ao longo de uma superficie de contato.
A capacidade osteocondutora € atribuida ao material, geralmente inorganico, que orienta a
proliferacdo celular, permitindo a aposicdo de tecido 0Osseo originado de células
osteoprogenitoras ja existente (SANADA et al., 2003). Assim, 0s materiais osteocondutores séo
biocompativeis e formam um arcabouco para deposicdo e proliferacdo celular com atividade
osteoblastica. Os materiais osteocondutores mais comuns usados na Implantodontia sdo o0s
aloplasticos e os heterdgenos (CARVALHO et al., 2004).

2.1.3.2  Osteoinducdo

E a habilidade para induzir células mesenquimais indiferenciadas a se diferenciarem em
osteoblastos (SANADA et al., 2003). O processo de osteoinducao envolve a formacéo de novo
0ss0 a partir das células osteoprogenitoras do leito receptor, derivadas das células

mesenguimais indiferenciadas, que se diferenciam sob a influéncia de um ou mais agentes
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indutores. Os materiais homogenos e 0s autdgenos sao o0s agentes osteoindutores mais usados
em Implantodontia (CARVALHO et al., 2004).

2.1.3.3 Osteopromocao

E a habilidade para atuar separando células com caracteristicas distintas, como
fibroblastos e osteoblastos. Na regeneracdo tecidual guiada os materiais osteopromotores
buscam impedir que fibroblastos proliferem para dentro da regido do defeito ésseo em
detrimento dos osteoblastos que proliferam mais lentamente (SANADA et al., 2003). E
caracterizado pelo uso de meios fisicos (membranas ou barreiras) que promovem o isolamento
anatbmico de um local, permitindo a selecdo e proliferagdo de um grupo de células,
predominantemente osteoblastos, a partir do leito receptor e simultaneamente impedem a acao
de fatores concorrentes inibitérios ao processo de regeneracdo. Nesta técnica € imperioso que
haja um espaco bioldgico entre a barreira ou membrana e o defeito 6sseo (CARVALHO et al.,
2004). A regeneracdo Ossea guiada é a técnica que usa a osteopromogdo como principio

biologico.
2.1.3.4 Osteogénese

E a habilidade para estimular a formag#o de osso diretamente a partir de osteoblastos, o
que é feito geralmente por materiais organicos. (SICCA et al., 2000; CARVALHO et al., 2004).
O osso autogeno é o unico biomaterial disponivel com propriedade osteogénica. A sua forma
mais eficaz € 0 0sso esponjoso, que contém a maior concentracdo de celulas 6sseas. O novo
0sso € regenerado pelos osteoblastos enddsseos e pelas células que se originam na medula

transferidas junto ao enxerto.
2.1.4 Classificacdo quanto a caracteristica fisica

Anorganico, inorganico ou mineralizado: por meio de processo quimico, 0S
componentes organicos sdo removidos e a matriz inorganica é preparada na forma de granulos
com dimensdes variadas (NOVAES JR. et al., 2002).

Desmineralizado: por meio de processo quimico, 0s componentes inorganicos e
celulares s@o removidos permanecendo os componentes da matriz extracelular, podendo ou nédo
incluir as BMPs (GARG, 1999).

Fresco: o material € obtido e utilizado sem nenhum tipo de processamento.
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2.1.5 Classificagdo quanto a composicdo quimica
2.1.5.1 Biomateriais Metéalicos

Os materiais metalicos sdo normalmente combinacdes de elementos metalicos. Eles
possuem um namero grande de elementos ndo-localizados, ou seja, seus elétrons ndo estdo
ligados a qualquer a&tomo em particular (CALLISTER JR., 2002). Muitas das propriedades dos
metais sdo atribuidas a estes elétrons e, por isso, 0s metais sdo excelentes condutores de
eletricidade e calor e ndo transparentes a luz. Sao resistentes, mas deformaveis, sendo por isso
utilizados em muitas aplicagdes estruturais (PADILHA, 1997).

Os biomateriais metalicos sdo considerados 0s menos biocompativeis de todos os
biomateriais sintéticos (LIMA P.M., 2004). Poucos materiais metalicos utilizados na industria
sdo biocompativeis e possiveis de serem usados no corpo humano (DAVIS JR, 2003). Eles séo
propensos a apresentar corrosdo em meio fisiologico. Mesmo se utilizando metais mais
resistentes a corrosdo, como o ago inoxidavel e as ligas de cobalto-cromo e de titanio, ainda
assim esses materiais s@o corroidos. Assim, devido a corrosao, possiveis efeitos sistémicos dos
produtos de degradacdo dessas ligas metalicas devem ser considerados (SINHORETI MAC,
2013). Outras desvantagens das ligas metalicas sdo suas altas densidades e elevados mddulos
de elasticidade, quando comparados com os dentes e outros tecidos da cavidade bucal.
Entretanto, embora os biomateriais metalicos apresentem esses inconvenientes, eles possuem
propriedades mecanicas superiores aos outros biomateriais (LIMA P.M., 2004), como a
capacidade em suportar estresse sob tenséo, podendo certas ligas atingir valores muito elevados,
apresentando dessa forma natureza dindmica (DAVIS JR, 2003). Por isso, biomateriais
metélicos resistentes o suficiente para suportar altas cargas sem fraturar por fadiga séo
amplamente utilizados para reconstrugdes parciais ou totais de dentes e outras estruturas 6sseas
da cavidade bucal (DAVIS JR, 2003).

Em razdo das propriedades mecanicas, da resisténcia a corrosdo e da
biocompatibilidade, o titanio puro e suas ligas figuram hoje entre os biomateriais metalicos
mais utilizado na Odontologia (SUBA C., 2005), sejam nos implantes osseointegrados ou em
estruturas metalicas de protese sobre implantes, eliminando, dessa forma, possiveis efeitos
biologicos adversos entre as diferentes ligas metalicas empregadas nas mais diversas situacdes
clinicas (CECCONI B.T., 2002).

2.1.5.2 Biomateriais Poliméricos
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Sao materiais constituidos de macromoléculas orgénicas, sintéticas ou naturais. No caso
da maioria dos polimeros, essas moléculas se encontram na forma de cadeias longas e flexiveis,
cujo elemento principal consiste em uma série de 4&tomos de carbono. Essas longas moléculas
sdo compostas por entidades estruturais denominadas de mero, que se repetem sucessivamente
ao longo da cadeia. Um Unico mero é chamado monémero, enquanto o termo polimero significa
muitos meros (CALLISTER JR., 2002).

Os biomateriais poliméricos sintéticos foram utilizados pela primeira vez na
Odontologia no século 19, quando a guta-percha, material derivado do latex, foi utilizada como
material de moldagem. Ainda hoje, a guta-percha é um material de extrema relevancia clinica,
com ampla utilizacdo nos tratamentos endodonticos (BHADURI S.B., 2009). O primeiro
polimero rigido introduzido na Odontologia foi o polimetil metacrilato (PMMA), o qual vem
sendo utilizado desde 1930 para as mais diversas situagdes clinicas, principalmente a confeccéo
de dentes e proteses artificiais, além de aparelhos ortoddnticos. Em 1963, foi desenvolvida a
molécula de Bis-GMA (Bisfenol Glicidil Metacrilato) (BOWEN R.L.,1963), um importante
passo no desenvolvimento dos biomateriais poliméricos, visto que, até hoje, o Bis-GMA e
varias outras moléculas continuam sendo desenvolvidas e estudadas para serem empregadas na
Odontologia Restauradora. Atualmente, grande parte das pesquisas continuam focadas na
sintese de novos mondmeros resinosos para fabricacdo de adesivos dentinarios que formem
polimeros cada vez mais estaveis no que diz respeito a unido dente-restauracdo (EPASINGHE
D.J.,2012; LEAL F.B.,2012).

Os polimeros abrangem uma variedade imensa de materiais odontologicos, que véo
desde os materiais de moldagem até os materiais utilizados em cirurgias, como fios de sutura
ou biomateriais a base de silicone usados nos procedimentos de reconstrucéo facial (BHADURI
S.B., 2009). Devido a baixa densidade, os polimeros sdo adequados para substituicao de tecidos
moles da cavidade bucal. Entretanto, eles ndo devem ser toxicos ou apresentar residuos
monoméricos. As principais caracteristicas desses polimeros sdo a alta ductilidade, boa
compatibilidade e resiliéncia, além de ndo serem susceptiveis ao processo corrosivo. Baixas
resisténcias mecanicas inerentes a esses materiais podem ser melhoradas refor¢cando-os com
fibras de carbono (BHADURI S.B., 2009).

Um polimero muito utilizado em cirurgias faciais é o polietileno poroso, que possui uma
estrutura linear da cadeia de carbono e serve como polimero base para outros materiais, tais

como o polipropileno e o politetrafluoretileno (RAH D.K., 2000). O polietileno poroso nao
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sofre degradacdo e ndo reabsorve significativamente, além de apresentar a vantagem de permitir
0 crescimento vascular e de tecido mole e ésseo (MAIA M., 2010). H& também os polimeros
reabsorviveis, que podem ser utilizados nas cirurgias de fixacdo 6ssea como alternativa ao
titanio e suas ligas. Esses polimeros geralmente sdo formados por copolimeros, compostos por
substancias como o &cido poli-L-latico (PLLA) e o &cido poligligélico (PGA) (BURSTEIN
F.D., 2008).

2.1.5.3 Biomateriais Compdsitos

Compdsitos sdo materiais obtidos pela combinacdo de dois ou mais materiais ou fases,
com o objetivo de aproveitar as caracteristicas desejadas de cada material. Nesse sentido, varios
materiais compdsitos tém sido desenvolvidos pela engenharia. Em nivel atémico, materiais
como ligas metélicas e polimeros poderiam ser denominados compdsitos por serem constituidos
de diferentes e distintos agrupamentos atbmicos. Alguns autores consideram como composito
0 material constituido de dois ou mais elementos quimicos diferentes possuindo uma interface
distinta e reconhecivel entre eles (ALEXANDER et al., 1996)

Nessa combinacédo, os constituintes retém suas identidades, ou seja, ndao se dissolvem
ou se descaracterizam completamente e atuam em conjunto, fazendo com que as propriedades
do composito sejam superiores as dos constituintes individualmente (SILVESTRE FILHO,
2001).

Os materiais compdsitos sdo constituidos de uma ou mais fases descontinuas fixadas
dentro de uma fase continua. A fase descontinua, denominada material de reforco, € usualmente
mais rigida e mais resistente que a fase continua (aglomerante), chamada de matriz. De forma
simples, esses materiais podem ser classificados em compdsitos reforcados com particulas,
compositos refor¢ados com fibras e compdsitos estruturais (CALLISTER JR., 2002)

Em ortopedia, materiais compdsitos tém encontrado aplicacdo em dois grupos. O
primeiro refere-se a fabricacdo de aparelhos diversos como, por exemplo, cadeiras de rodas, e
0 segundo grupo inclui a confeccdo de proteses externas e internas (SILVESTRE FILHO,
2001). Os compositos também sdo bastante utilizados na odontologia (compositos metal-
ceramico e metal-polimero) e nas cirurgias craniomaxilofaciais (compdsitos ceramico-

polimero).

2.1.5.4 Biomateriais Ceramicos
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Os materiais ceramicos sdo0 compostos entre 0s elementos metalicos e ndo-metélicos.
Sdo frequentemente Oxidos, nitretos e carbetos. A grande variedade de materiais que se
enquadram nessa classificacdo inclui cerdmicos que sdo compostos por materiais argilosos,
cimento e vidro. Esses materiais sdo tipicamente isolantes a passagem de eletricidade e calor e
sdo mais resistentes a altas temperaturas e a ambientes abrasivos do que os materiais metalicos
e poliméricos (CALLISTER JR., 2002).

2.2 BIOCERAMICAS

De origem ceramica, as bioceramicas, sdo amplamente utilizadas na medicina e
odontologia, tornando-se uma classe importante de biomateriais (DOROZHKIN S.V.,
MATER, J., 2007). Possuem propriedades tais como baixa densidade, estabilidade quimica,
alta resisténcia ao desgaste e biocompatibilidade, sendo a ultima um resultado direto de suas
composicdes que contém ions normalmente encontrados no ambiente fisiologico, tais como
Ca2+, K+, Mg2+ e Na+ (WANG, M.,2003; L. L. HENCH, J. AM,1998). Destacam-se como
materiais biocerdmicos: hidroxiapatita, alumina, zircénia e biovidros (FARZADI, A. et al
2011).

As bioceramicas sdo classificadas de acordo com sua interacdo com os tecidos, como
bioinertes ou bioativas, sendo as ultimas subdivididas em reabsorviveis ou ndo reabsorviveis
(BEST S.M.,et al, 2008). Os materiais bioinertes ndo formam ligagdes bioquimicas interfaciais
com os tecidos com 0s quais estdo em contato, ndo apresentando quase nenhuma influéncia
sobre 0os mesmos, como, por exemplo, a alumina e a zirconia (RAMLI, R.et al, 2011). J& os
bioativos possuem essa habilidade de ligacdo interfacial ao tecido 6sseo, como é o caso da
hidroxiapatita e dos biovidros (YELTEN, A.et al, 2011; DELFINO, C.S. et al, 2010).

Com o advento da nanotecnologia, tornou-se possivel usar bioceramica como cimento
radicular agregando todos os beneficios das bioceramicas (FAYYAD D.M., 2011). Assim,
sendo aplicaveis para uso odontoldgico e possuindo propriedades hidrofilicas, os cimentos
bioceramicos estdo sendo introduzidos no mercado. A sua composi¢do inclui silicatos
tricalcicos e dicélcicos, fosfatos de célcio, hidroxido de célcio e um radiopacificador (BUENO
C.R., etal .2016; ZHANG W. et al ,2009).
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Atualmente, as bioceramicas de fosfato de célcio sdo os principais materiais pesquisados
e utilizados na formulacéo de biomateriais empregados em casos clinicos onde ha a necessidade
de neoformacdo dssea. E isso é justificado pelo fato dos fosfatos de célcio possuirem
caracteristicas mineraldgicas semelhantes a estrutura dental e tecidos dsseos. Além disso, séo
materiais que apresentam excelente biocompatibilidade, bioatividade e variadas taxas de
dissolucdo e adsorcdo, que sao condi¢cBes propicias aos processos de osteoinducdo e
osseointegracdo (BEST S.M., 2008). O pH durante e depois do periodo de consisténcia deve
ser similar ao fisiologico para evitar danos citotoxicos (6.5 < pH < 8.5) (DRIESSENS et al.,
1997).

Existem fosfatos de calcio em diversas fases cristalinas que sdao obtidos por diferentes
métodos de fabricacdo e utilizados posteriormente na composicdo de cimentos odontoldgicos
(cimentos de fosfato de calcio). Uma forma de se classificar os fosfatos de calcio € por meio da
razdo molar entre os atomos de calcio e fosforo (relagdo Ca/P).

A Tabela abaixo, mostra algumas fases cristalinas e composi¢des de fosfatos de célcio,
representados por suas respectivas razdes molares (AOKI, 1991).

Tabela 1 - Fases cristalinas dos fosfatos de célcio, representados por suas respectivas razdes molares.

Fosfato de caloio Formula quimica Ca?
Fosfato tetracaleico (TeCP) CaO(P0,), 2.0
Hidroxiapatita (HA) Cann(POg)s(0H): 1.67
Fosfato de caleio amorfo (ACP) Ca;(PO); nHO 1.5
Fosfato tnicaleico (o, &, p. 7) (TCP) Caz(POy): 1.5
Fosfato octacaleico (OCP) CapH:(PO4)s. SH.O 1,33
Mono-ludrogéme fosfato de caleio
= N il
dibidratado (DCPD) CaHPO4 2HO 1.0
Mono-udrogémo fosfato de caleio
= CaHPO, 1.0
(DCF) )
Pirofosfato de caleio (CPF) Ca,P,0, 1.0
Pirofosfato de calere diludratado
Ca,Py0,2H,0 1.0
(CPPD) "2 2
Fosfato heptacaleico (HCF) Cas(P:0 0,7
Dn-hidrogémo fosfato tetracaleico
= CaH: POy 0.67
(TDHP) I
Fosfato monocaleice mono-hidratado _
QMCPM) Ca(H,PO,).Hy, 0.5
Metafosfato de calere (g, B, 1) (CHF) Ca(PO:), 0.5

Fonte: AOKI, H (1991).

Algumas pesquisas in vivo que utilizaram diferentes metodologias e composicdes de
bioceramicas avaliaram a formacédo do tecido 6sseo e da osseointegracdo em funcéo do tempo
de aplicacdo do material (LEVANDOWSKI-JR, 2009). Os resultados colocam em evidéncia
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duas diferentes biocerdmicas e que sdo até hoje os fosfatos de calcio mais conhecidos e
estudados: hidroxiapatita (HA) e fosfato tricalcico (TCP). Estes biomateriais sdo naturalmente
bioativos e apresentam excelente biocompatibilidade, bioatividade, diferentes taxas de
dissolucdo, auséncia de toxicidade e osteocondutividade (indicam o caminho para o
crescimento 6sseo), favorecendo dessa forma a osteoinducéo, osseointegracdo e a neoformacao
6ssea quando colocados em meio bioldgico (GUASTALDI A.C., 2010).

Tais caracteristicas positivas podem ser explicadas pela natureza quimica destes
materiais que por serem formados basicamente por ions calcio e fosfato, participam ativamente
do equilibrio idnico entre o fluido biolégico e a ceramica. Estes fosfatos podem ser
transformados em ceramicas biocompativeis e osteocondutoras (isto é, com capacidade para
fazer com que o crescimento 6sseo ocorra sobre a superficie e através dos poros do material)
(KAWACHI, E. Y., 2000).

De forma genérica, as bioceramicas de fosfato de calcio degradam, com uma velocidade
dada pela seguinte ordem: CaHPO4.2H20 > CaHPO4 > Ca8H2(P0O4) 6.5H20 > Ca3(P04)2 >
Cal0(PO4)6(OH)2. A reabsorcdo do material que representa esta degradacdo é causada pela
dissolucdo, que depende do produto de solubilidade do material e do pH local no meio
fisiologico, pela desintegracdo fisica em particulas menores e, ainda, por fatores biologicos,
como a fagocitose, a presenca de leucocitos e de mediadores quimicos que causam a reducéao
do pH local. A velocidade de reabsorcdo pode aumentar com o aumento da area superficial,
com o decréscimo da cristalinidade e, no caso da hidroxiapatita, pela substituicdo de CO2-3 nos
sitios de fosfato e por Mg2+, Sr2+ nos sitios de calcio (HENCH, L. L, 1991). Entre os materiais
que apresentam velocidade de reabsorcéo preciavel um dos mais estudados é o fosfato tricalcico
(EGGLI, P. S, 1988; GAO, T. J., 1997) com razdo Ca/P igual a 1,5. Este material é
biodegradavel e biocompativel, sendo parcialmente reabsorvido entre 6 e 15 semanas apds o
implante, dependendo da porosidade (HENCH, L. L., 1991).

As bioceramicas apresentam alto grau de bioatividade, mas, por outro lado, apresentam
propriedades mecanicas, em geral, ndo adequadas a necessidade de producao de implantes para
fins estruturais (OREFICE, R. L., 1995). Ceramicas sdo caracterizadas por apresentar baixa
tenacidade e altos modulos de elasticidade (o modulo de elasticidade de vidros bioativos € igual
a 80 GPa) quando comparadas com o 0sso cortical humano (modulo de elasticidade varia de 7-
20 GPa) (HENCH, L.L., 1991), que comprometem 0 uso € 0 processamento desses materiais

para aplicacbes biomédicas. Como solucdo para a necessidade de producdo de materiais
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bioativos com propriedades mecéanicas mais comparaveis as de tecidos como o 0sso cortical,
pode ser citada a producéo de compositos envolvendo a fase bioativa (cerdmica) e um segundo
componente (SILVA JR. E OREFICE, 2001).

2.3 CIMENTO PORTLAND

O cimento Portland é um aglomerante hidraulico produzido por meio da calcinacéo da
mistura do calcério e argila, ou outros materiais similares e suficientemente reativos, a uma
temperatura de 1450 °C (TAYLOR, 1990). O Calcério (CaCO3) é a fonte de 6xido de célcio
do cimento. A argila é a fonte de silica (SiO2), 6xido de aluminio (Al203) e 6xidos ferrosos
(Fe203), sendo estas as principais matérias primas do cimento (RAMACHANDRAN, 2002).
Esses materiais moidos e calcinados sofrem uma fuséo incipiente formando um novo material
conhecido como clinquer (NEVILLE, 1997).

No final do processo de producdo do cimento Portland, apds o resfriamento, ocorre a
moagem do clinquer em particulas menores que 75 pm misturado com até 5% de gipsita com a
finalidade de controle inicial da pega do cimento Portland (MEHTA; MONTEIRO, 2008).

O clinquer é formado por novos compostos denominados de compostos potenciais, sdo
eles: Silicato tricalcico (C3S), silicato dicalcico (C2S), aluminato tricalcico (C3A) e o
ferroaluminato tetracélcico (C4AF) (LEA, 2004). Ha no clinquer outros compostos (6xidos de
magneésio (MgO), oxidos de calcio (Ca0), 6xido de sédio (Na20), 6xido de potéssio (K20),
oxido de titanio (TiO2), compostos alcalinos e sulfatos, mas em menor quantidade. Essa
ocorréncia, muitas vezes, se da devido a presenca de impurezas dos principais constituintes ou
pela transformacéo indevida em alguma etapa da producéo do clinquer (RAMACHANDRAN,
2002).

As adicdes sdo outras matérias-primas que, ao serem misturadas ao clinquer na fase de
moagem, permitem a diversificacdo dos cimentos Portland disponiveis no mercado. Essas
outras matérias-primas sao 0 gesso, as escorias de alto-forno, os materiais pozolanicos e os
materiais carbonaticos (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE CIMENTO PORTLAND, 2002).

Normalmente, o cimento Portland contém quatro fases principais: alita, belita,
aluminato e ferrita. Outras fases, como sulfatos alcalinos e 6xidos de calcio, estdo presentes em
pequenas quantidades (TAYLOR, 1997).
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A alita - silicato tricalcico (Ca3SiO5) - é a principal fase do cimento Portalnd. Essa fase
constitui cerca de 50 a 70% do cimento Portland (TAYLOR, 1997). O silicato tricalcico
participa na producdo do calor de hidratagdo, interfere no tempo de presa e é o principal
componente responsavel pela resisténcia em curto prazo no primeiro més de cura,
principalmente (MORAVIA, 2006). O silicato tricalcico é o maior responsavel pela resisténcia
em todas as idades e, especialmente, até o fim do primeiro més de cura. (OLIVEIRA, 2003).

Belita, que constitui, cerca de, 15 a 30% do cimento Portland, é constituida pelo silicato
bicélcico - Ca2SiO4 - (TAYLOR, 1997). O silicato bicélcico é o principal responsavel pela
resisténcia do cimento em longo prazo (MORAVIA, 2006). Essa fase adquire maior
importancia no processo de endurecimento a partir de um longo periodo. Essa fase €
responsavel pelo ganho de resisténcia a um ano ou mais (OLIVEIRA, 2003).

O Aluminato constitui 5 a 10% do clinquer do cimento Portland, é composto por
aluminato tricalcico (Ca3AI206) (TAYLOR, 1997). Ele é o principal componente que interfere
no tempo de presa e atua como fundente na fabricagdo do cimento Portland (MORAVIA, 2006);
e também contribui para a resisténcia, especialmente no primeiro dia (OLIVEIRA, 2003). A
ferrita constitui cerca de 5 a 15% do clinquer é constituido pelo ferro aluminato tetracalcico
(Ca2AlFe05) (TAYLOR, 1997). Esse componente atua como um fundente (MORAVIA,
2006).

O aluminato tricélcico e o ferro aluminato tetracalcico pouco contribuem para a
resisténcia, entretanto, ambos componentes sdao mineralizadores e tornam possivel o cozimento
dos cimentos em temperaturas industrialmente acessiveis (CANOVAS, 1988).

O teor de MgO é geralmente limitado a 4-5%, pois as quantidades desse componente
acima de 2% podem formar o periclasio, o qual através de uma reacdo lenta com a 4gua pode
causar uma expansdo destrutiva do concreto endurecido. Cal livre (6xido de célcio) pode
comportar de maneira semelhante. O conteudo excessivo de SO3 também pode causar
expansdo. Alcalis como o K20 e Na20 podem sofrer reagbes expansivas com certos agregados
(TAYLOR, 1997).

Existem varios tipos de cimento Portland com diferentes caracteristicas. As variaveis
malis importantes sdo a velocidade de endurecimento, a velocidade de desprendimento de calor,
a quantidade de calor desprendido durante a hidratacdo e a resisténcia do cimento endurecido

no ataque de solucbes de sulfatos. Essas caracteristicas sdo influenciadas pelas propor¢des
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relativas das quatro fases (alita, belita, aluminato e ferrita) e por fatores fisicos, como a finura
alcancada na moagem (TAYLOR, 1997).

O cimento portland de alta resisténcia inicial (CP V-ARI) embora contemplado pela
ABNT como norma separada do cimento portland comum, é na verdade um tipo particular
deste, que tem a peculiaridade de atingir altas resisténcias ja nos primeiros dias da aplica¢do. O
desenvolvimento da alta resisténcia inicial é conseguido pela utilizacdo de uma dosagem
diferente de calcario e argila na producdo do clinquer, bem como pela moagem mais fina do
cimento, de modo que, ao reagir com a agua, ele adquira elevadas resisténcias, com maior
velocidade. Apds 7 dias possui resisténcia a compressdo maior ou igual a 34Mpa.
(ASSOCIAC;AO BRASILEIRA DE CIMENTO PORTLAND, 2002).

Tabela 2 - CPV-ARI.

Composicdo (% em massa)
 Tipode Sigla Clinguer Material Noma
cimento portland + carbonatico | Brasileira
gess0
Alta Fﬁzﬁe"“a CPV-ARI | 10095 05 NBR 5733

Fonte: Associacdo Brasileira De Cimento Portland (2002).
2.3.1 Aplicacdes do cimento Portland na odontologia

O MTA apresenta-se como um pd constituido de finas particulas hidrofilicas (LEE;
MONSEF; TORABINEJAD, 1993), compostas principalmente por o0xido de célcio, silica e
oxido de bismuto (ASGARY et al, 2005, ASGARY et al, 2006; PARIROKH,;
TORABINEJAD et al., 2010).

TORABINEJAD et al.(1999), apresentaram o MTA como material experimental e
potencial material restaurador em endodontia, e descreveram procedimentos de aplicacdo para
o MTA em capeamento pulpar em pulpites reversiveis, apexificacdo, reparos em perfuracées
laterais cirdrgicas e ndo cirdrgicas.

Inicialmente o MTA foi comercializado na cor cinza com 0 nome de ProRoot (Dentsply,
Tulsa Dental, Oklahoma, USA). Para 0 uso em areas estéticas, a Dentsply lancou o0 MTA de
cor branca em 2002, chamado de ProRoot MTA. Ambos os cimentos sdo constituidos de 75%
de cimento Portland, 5% de sulfato de célcio diidratado (gesso) e 20% de éxido de bismuto,
responsavel pela radiopacidade do material (ESTRELA et al., 2000). A cor branca é resultante

da diminuicdo de um de seus componentes, o tridéxido de ferro, ocasionando apenas a alteracéo
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de cor, sem a modificacdo de qualquer uma de suas outras propriedades (ASGARY et al., 2005;
ASGARY et al., 2006; WANG et al., 2010).

O MTA é composto por 53,1% de silicato tricalcico, 22,5% silicato dicalcico, 21,6%
6xido de bismuto (Bi203) (CAMILLERI 2007; CAMILLERI 2008; GANDOLF et al. 2010),
podendo apresentar outros elementos. Os silicatos tricalcicos e dicélcicos sdo 0os componentes
principais do cimento Portland (CP), sendo, portanto, considerado um cimento a base de silicato
de célcio.

A partir da observacao de que o principal componente do MTA é o CP, vérios estudos
tém demonstrado que as propriedades fisicas, quimicas, mecanicas e bioldgicas desses cimentos
sdo semelhantes (ESTRELA et al.2000; ISLAM et al.2006; OLIVEIRA et al.2007). No entanto,
0 MTA contém um agente radiopacificador, o Bi2O3 (PETERS, 2002).

WUCHERPFENNING E GREEN (1999) foram os primeiros autores a chamar a aten¢ao
para a semelhanca entre 0 MTA e o cimento Portland, relatando que o MTA e 0 cimento
Portland pareciam idénticos, macroscopicamente, microscopicamente e por analise de difracéo
de raios-X. Para a verificagdo de biocompatibilidade do cimento Portland, células osteoblasto-
like (MG-63) foram cultivadas na presenca do cimento Portland e do MTA. As culturas de 4 a
6 semanas mostraram que ambas as substancias permitiram a formacao de matriz de maneira
similar. Os mesmos autores, em experiéncia com ratos adultos, usaram o cimento Portland e o
MTA como capeadores pulpares diretos apds a exposicao estéril da polpa. Cinco animais por
grupo foram mortos ap6s uma, duas, trés e quatro semanas e os dentes processados em cortes
histolégicos. A observacdo microscopica comprovou que ambos 0S materiais possuiam um
efeito similar sobre as células pulpares. Foi observada a aposi¢do de dentina reparadora em
alguns casos nas primeiras duas semanas apds os procedimentos com ambos 0s materiais. Os
autores afirmaram que essas observagdes preliminares sugerem que o cimento Portland pode
ser um material obturador ideal, assim como o0 MTA. Comparando a acao de agente capeador
para polpa do MTA branco com outros cimentos endoddnticos - Dycal, cimento de fosfato beta-
tricalcico e cimento Portland branco - em dentes de porcos, os resultados ndo mostraram
nenhuma diferenca significativa em relacdo a resposta da polpa entre 0s materiais
(SHAYEGAN et al.,2009, citados por PARIROKH E TORABINEJAD, 2010).

FUNTEAS, WALLACE E FOCHTMAN (2003) compararam a composi¢do do cimento
Portland e MTA. Duzentos gramas de cada cimento foram pesados e adicionados &cido citrico

e peroxido de hidrogénio para posterior digestdo. Apos o preparo inicial, as amostras foram
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submetidas a analise por meio de espectrometria de emissdo com fonte de plasma acoplado. As
analises comparativas revelaram semelhanga entre os materiais. De 15 elementos detectados
(aluminio, arsénio, bario, bismuto, célcio, cromo, cobre, ferro, magnésio, manganés, niquel,
chumbo, titdnio, vanadio e zinco), 14 foram comuns a composicao dos dois cimentos. Apenas
0 6xido de bismuto, encontrado no cimento MTA, ndo estava presente na composicao do
cimento Portland. N& foram encontradas diferencas estatisticamente significantes na
quantificacdo desses elementos comuns. Os autores concluiram que os cimentos Portland tém
sido empregados para diversas finalidades na construgdo civil, sem, no entanto, ser
originalmente empregado como material retrobturador. Pela similaridade na composic¢éo dos
materiais, o cimento Portland pode se constituir numa possibilidade de substituicdo dos
cimentos a base de MTA.

As propriedades do MTA variam conforme o tamanho das particulas, a presenca de 4gua
durante a presa do material, a quantidade de agua absorvida (TORABINEJAD et al., 1993;
ADAMO et al., 1999), a incorporacdo de bolhas de ar durante a mistura, a pressao utilizada
durante a condensacéo, o tipo de MTA, o tipo de meio onde sera utilizado, o pH deste meio, 0
tipo de wveiculo utilizado, espessura do material e a temperatura (PARIROKH, M.:
TORABINEJAD, M.,2010). O grau de solubilidade e a porosidade do MTA é relativo a
proporcao po/liquido empregada (FRIDLAN; ROSADO, 2003).

O MTA deve ser manipulado com agua destilada. O ProRoot MTA numa proporcéao de
1,0 g de pé para 0,30 g de agua destilada (3:1). Para 0 MTA Branco a propor¢éo é de 1:1 (1
gota de agua: 1 dose da pa medidora).

O tamanho da particula e a sua forma tém fortes influéncias, podendo afetar as
propriedade fisicas dos cimentos Portland. Nas particulas menores ha um aumento da superficie
disponivel para hidratacdo o que garante melhor resisténcia. (ASGARY et al., 2009)

O tamanho das particulas devera corresponder ao dos tabulos dentinarios, que é tido
como sendo de 2 a 5 um, uma vez que a forma das particulas ird influenciar na profundidade
de penetracdo das mesmas. Cerca de 65% das particulas do MTA estdo situadas entre 0s 6 a 10
um. (KOMABAYASHI, T.; SPANGBERG, L.S.W., 2008).

Quanto ao tamanho das particulas do CP, este esta dependente da pedra usada e do seu
método de fabricacdo, havendo uma grande variabilidade (HWANG, Y.C. et al, 2011). As
particulas do MTA e do CP possuem um tamanho entre menos de 1 um até mais de 30 pm,

embora 99% esteja limitada ao intervalo entre 0,5 ¢ 10 um (KOMABAY ASHIT, 2008). Outros
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estudos afirmam que cerca de 70% das particulas do CP se encontram na faixa dos 6 a 10 um
(DARVELL, B.W.,2011).

Avaliou-se a influéncia de diferentes valores de presséo sobre a microdureza do MTA,
onde concluiu-se que uma maior pressdo conduz a diminui¢do significativa nos valores da
microdureza do material. Em situagdes de pressdo controlada, como a colocagdo do material
para formacao de barreira apical, em zonas de perfuracdo ou para protecdes pulpares diretas, 0
material € relativamente forte. Sendo assim, 0s autores sugeriram o uso de pressdo controlada
na preparagdo do MTA em estudos futuros (NEKOOFAR, M.H. et al, 2007).

DANESH et al, (2006) avaliaram a microdureza do MTA e do cimento de Portland tipo
I e Il concluindo que o MTA apresentava valores de microdureza cerca de 2,5 vezes superior
aos do CP. Os valores baixos associados ao CP podem ser o resultado da maior quantidade de
potassio neste, comparativamente ao MTA, j& que este ion promove um decréscimo nas
propriedades mecénicas do material. O MTA Angelus possui um valor de microdureza de
39.9HV(PERFIL TECNICO CIENTIFICO ANGELUS, 2011).

LEE et al., (2011) observaram um continuo aumento da resisténcia a compresséo do
MTA apos 1, 3 e 7 dias. Isto ocorre porque 0 MTA apresenta compostos que demoram a
hidratar-se completamente, atingindo maior resisténcia a compressao e resisténcia a unido do
cisalhamento por extrusdo (pushout) alguns dias ap6s a manipulacdo (SLUYK; MOON;
HARTWELL, 1998; GANCEDO-CARAVIA; GARCIA-BARBERO, 2006). O valor médio de
resisténcia a compressao do MTA € de 28,4 MPa ap0s 7 dias de armazenamento (KOGAN et
al., 2006). Quando a estabilidade dimensional do MTA foi analisada ap6s imersdo em agua, foi
observado leve expansdo do cimento (STORM et al., 2008; GANDOLFI et al., 2009). Depois
de 24 h o valor médio de expanséo linear do MTA foi de aproximadamente 1,02% (STORM et
al., 2008). Recém preparado, apresenta pH de 10,2, elevando-se para 12,5 ap6s 3 h, e entdo
permanece constante (TORABINEJAD et al., 1995; LEE et al., 2011). Valores mais baixos de
pH (9,5) ja foram registrados nas primeiras horas, mantendo-se com pouca variacdo até 7 dias
(DUARTE et al., 2005). O pH do MTA pode se manter alcalino por longos periodos
(FRIDLAND; ROSADO, 2005).

REGALADO et al. (2002) analisaram as variacdes do pH dos cimentos Portland cinza
e branco, ProRoot MTA® e MTA-Angelus. Os cimentos foram manipulados na proporcéo de
0,18 mg de p6 para 60 puL de dgua destilada e deionizada. Apds a mistura, os cimentos foram

colocados em cilindros de polietileno de 5 mm de comprimento e 1,5 mm de didmetro, com
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abertura em apenas uma das extremidades. Cinco corpos-de-prova de cada cimento foram
imersos em recipientes com 5 ml de agua destilada. Um pHmetro digital foi utilizado para as
leituras nos periodos de 0, 15, 30 minutos, 1, 2, 24 e 48 horas. Os resultados obtidos mostraram
que todos os cimentos apresentaram pH altamente alcalino logo ap6s a inser¢cdo em meio aquoso
(entre 9,1 e 11,3), mantendo-se alto por todo o periodo de observacdo. O cimento Portland
branco apresentou pH significantemente menor em relagdo aos demais cimentos, com valores
de pH de 9.1, 10 e 10.5 nos periodos de 0, 15 e 30 minutos, respectivamente. Nos tempos de 1
e 2 horas, ndo houve diferenca estatisticamente significante entre os materiais. Nos tempos de
6 horas houve diferencas apenas entre os cimentos Portland branco (10.3) e cinza (11.7). O
mesmo comportamento foi observado no periodo de 24 horas, com diferengas apenas entre 0s
Portland cinza (10.2) e branco (9.2). N&o foram encontradas diferenca entre o ProRoot MTA®
(9.6) e MTA-Angelus (9.3), nesse mesmo periodo de analise. Em 48 horas, ndo houve
diferencas significantes entre os materiais: MTA-Angelus (8.2), ProRoot MTA® (8.1), Portland
branco (8.2) e cinza (8.6).

SILVA et al. (2002) compararam a estabilidade dimensional e
solubilidade/desintegracdo dos cimentos Portland e ProRoot MTA®. Para analise da
estabilidade dimensional, os corpos de prova com 12 mm de altura e 6 mm de espessura foram
imersos em 30 ml de &gua destilada. Apds 30 dias, os corpos de prova foram removidos da
agua, secos e novamente medidos. A variacdo percentual entre as medidas finais e iniciais
determinaram as alteracdes dimensionais. Nos testes de solubilidade e desintegracdo 0s corpos
de prova com dimens@es de 1,5 mm de espessura por 20 mm de didmetro foram inicialmente
pesados e mantidos em 50 ml de agua destilada, durante 7 dias. Decorrido esse prazo, 0S corpos
de prova foram removidos, secos e pesados novamente. Foi determinada a relacdo entre a massa
final e inicial dos corpos de prova, percentualmente. Os resultados mostraram que o ProRoot
MTA® apresentou-se mais estavel dimensionalmente que o cimento Portland. Quanto a
solubilidade/desintegracdo ndo houve diferenca estatisticamente significante entre eles. Os
autores observaram que apesar dos materiais apresentarem comportamentos diferentes em
relacdo a estabilidade dimensional, ambos encontravam-se com valores dentro da especificacao
No 57 da ADA (American Dental Association).

Devido a capacidade de formar apatita carbonatada na superficie, quando em contato
com fluido tecidual sintético, foi considerado um cimento bioativo (REYES-CARMONA,;

FELIPPE; FELIPPE, 2009; GANDOLFI et al., 2010). A bioatividade é uma importante
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vantagem do MTA e pode ser correlacionada a liberacdo dos ions célcio que ocorre durante o
processo de hidratacdo (CAMILLERI, 2008; GANDOLFI et al., 2010). A liberacdo dos ions
inicia-se imediatamente ap6s a sua manipulacdo e permanece elevada por até 24 h
(BORTOLUZZI et al., 2006).

A hidratacdo do MTA ocorre em duas fases. Na primeira fase acontece a dissolucéo de
seus componentes, resultando em um gel amorfo contendo carbono, silicio e hidrogénio
(HENDERSON & BAILEY, 1993). Na segunda fase, ocorre a cristalizagdo dos hidratados
formando uma massa de cristais cubicos e agulheados, j& com menor quantidade de &gua
(WANG et al., 2010). O hidréxido de célcio se forma nos estagios finais da hidratacdo (fase
cristalina) (LIN et al., 2003; LEE et al., 2007; WANG et al., 2010), seguido da liberacéo de
fons célcio e hidroxila (DUARTE et al., 2003; FRIDLAND; ROSADO 2003; SANTOS et al.,
2005; BORTOLUZZI et al., 2006; PARIROKH; TORABINEJAD, 2010).

CAMILLERI (2008), demonstrou que o mecanismo de hidratagdo do MTA ¢é diferente
do CP. No MTA o oxido de bismuto estd associado ao silicato de célcio hidratado o qual é
lixiviado do cimento MTA e posteriormente decomposto. O MTA produz altas concentragdes
de ions calcio provenientes do hidroxido de célcio que é subproduto da hidratacdo e também
decomposicao do silicato de calcio hidratado, levando assim a uma diminuicéo da liberacéo de
calcio com o passar do tempo. No cimento Portland ndo existe 6xido de bismuto e, portanto ndo
ocorre a fase de associacdo do 6xido de bismuto com o silicato de célcio hidratado. O 6xido de
bismuto afeta a precipitacdo do hidréxido de calcio. Os principais produtos da reacdo de
hidratacdo do MTA e do CP sdo os silicatos de célcio hidratado e os hidréxidos de calcio. A
perda de céalcio dos cimentos MTA e CP ocorre pela progressiva dissolugdo do hidroxido de
calcio, seguida de progressiva descalcificacdo do monossulfato, seguido da dissolucdo de
etringita (Ca6AI2(SO4)3(0OH)12.26H20) e por ultimo ocorre dissolucdo do silicato de calcio
hidratado. Os relatos deste estudo afirmam que o 6xido de bismuto diminui o crescimento
celular e a proliferacédo celular.

GANDOLFI et al. (2010), compararam o0 MTA com o CP avaliando a morfologia da
superficie dos cimentos em tempo real de presa bem como monitorando a transformacéo
quimica nas superficies logo ap6s a manipulacdo. Observaram que 0S cimentos possuem
propriedades hidraulicas e tomam presa espontaneamente ao entrar em contato com a agua,
liberam célcio durante a hidratacdo e induzem a formacdo de depdsitos de apatita quando

imersos em solucdo contendo fosfatos. A bioatividade do MTA e CP esta relacionada com a
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formacdo de uma camada de apatita em sua superficie que gradualmente libera ions calcio e ao
reagir com o meio que contém fosfatos forma hidroxiapatita. A répida formacgdo de
nanoparticulas de apatita apdés 24 horas de imersdo em solucdo fosfatada suporta o
comportamento bioldgico dos cimentos quando em contato com o tecido 6sseo. O requisito
fundamental para a bioatividade de um biomaterial é a formacéo biologicamente ativa de uma
camada de apatita semelhante ao 0sso em sua superficie em um ambiente biol6gico. A
bioatividade fornece significante vantagem clinica e esta diretamente relacionada com a 6tima
biocompatibilidade, osteocondutividade e osteoindutividade. Os cimentos hidraulicos com
propriedades bioativas devido a formacgdo de apatita e calcita tém importante aplicacdo clinica
em odontologia, aumentando a regeneracdo Ossea e a cicatrizacdo pulpar. Estes dados
explicariam o excelente comportamento clinico do MTA do CP. Demonstraram a possibilidade
de monitorar em tempo real a transformacéo dindmica e moldavel da superficie dos cimentos
em constante interacdo ativa com o0 meio, bem como a Unica propriedade bioativa do cimento
de silicato de calcio que tem a habilidade para produzir esférulas de fosfato de célcio que séo
precursores de depdsitos de apatita em sua superficie. Esta propriedade torna este cimento
excelente material para uso clinico em contato com o tecido 6sseo e sangue.

NAMAZIKHAH et al., (2008) estudaram a microestrutura da superficie do MTA onde
verificaram que a microestrutura de todos os espécimes expostos a variados pHs revelou
variadas formas de microcanais, depressdes causadas por bolhas de ar, poros, formacoes
assimetricas cristalinas em forma de laminas, isto tudo em uma matriz parcialmente coberta por
estrutura em forma de gel. Isto demonstra a natureza porosa do material que assegura sua
osteocondutividade proporcionando o crescimento e adesao celular em sua estrutura porosa.

TAY et al., (2007) levando em consideracdo que o CP € o ingrediente ativo do MTA,
estudaram as fases de fosfato de calcio produzidas pela interacdo do CP, componente do MTA
com solucdo tampéo de fosfato. Observaram que durante o processo de reacao do CP forma-se
B-tricalcico fosfato. Essa formacdo depende dos fluidos existentes em contato com o CP.
Inicialmente é formada uma fase de fosfato de calcio amorfa que posteriormente € mineralizada
formando a fase de apatita, que basicamente € composta de fosfato de célcio. A fase de fosfato
de calcio amorfa é a chave intermediaria que precede a formacdo biologica da apatita em
calcificacdo esquelética. Assim a manifestacdo de bioatividade do MTA pode ser atribuida a
capacidade de inducdo de mineralizacdo do CP, constituinte do MTA. Os autores acreditam que

o fosfato de célcio amorfo em adi¢do com o hidréxido de célcio fornece ions célcio, fosfato e
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hidroxila para a precipitacdo de fosfato de calcio. As estruturas cristalinas formadas durante a
reacdo de presa do MTA e CP sdo pH dependentes, que levam a uma reagdo autocatalitica
transformando a fase de fosfato de calcio amorfo em fase de apatita. As solucdes salinas
tamponadas sdo geralmente compostas por cloreto de sodio, cloreto de potassio, fosfato de
sodio, fosfato de potéssio em pH 7,3. A taxa de formac&o de célcio e fosforo € processada por
reacdo de substituicdo do sodio e cloreto por célcio e foésforo. Quando estudada in vivo a
bioatividade do MTA € determinada pela habilidade de produzir hidroxiapatita na presenca de
solugdes contendo fosfatos. Quando estudada in vitro a bioatividade do MTA é determinada
pela habilidade de formar apatita carbonatada na presenca de solucdes contendo fosfatos.

Cimentos a base de MTA sdo materiais bioativos e biocompativeis que tomam presa
em contato com a agua, sangue ou outros fluidos, formando hidréxido de célcio. O hidrdxido
de célcio eleva o pH do meio promovendo a ativacao da fosfatase alcalina e, conseqiientemente,
iniciando o processo de mineralizacdo. E mais, em contato com fluidos teciduais esse hidroxido
de célcio se dissocia em ions célcio hidroxila (GANDOLFI et al., 2009). Os ions célcio, quando
em contato com o tecido conjuntivo, determinam uma area de necrose formando o dioxido de
carbono. Este, junto com o hidroxido de calcio, forma cristais de calcita (carbonato de calcio)
que servem de nucleo de calcificacdo. A alcalinidade do meio estimula o tecido conjuntivo a
secretar uma glicoproteina, chamada fibronectina, que, juntamente com os cristais de calcita,
estimulam a formacdo de colageno tipo I, o qual, com o calcio, induzem a mineralizacao
(YALTIRIK, M. et al., 2004).

BUENO et al. (2009), citam que tanto o MTA quanto o cimento Portland, produziram
boas respostas celulares em estudos de implantes subcutaneos e intradsseo em animais. Estudos
comparando a citotoxicidade na utilizacdo dos cimentos nas polpas dentarias de animais e suas
atividades antimicrobianas também proporcionaram semelhantes resultados para ambos, MTA
e cimento Portland.

HWANG et al. (2011), demonstraram que nenhuma citotoxicidade foi encontrada na
utilizacdo do cimento Portland em culturas de células. O mesmo foi confirmado por outros
autores (COUTINHO - FILHO, et al., 2008 apud MINOTTI, 2011).

HOLLAND et al.(2001-20002), avaliaram o0 mecanismo de acdo dos materiais por meio
de reacdes do tecido subcutaneo de ratos ao implante de tubos de dentina obturados com MTA,
CP e hidréxido de célcio. Os animais foram mortos apds 7 e 30 dias sendo avaliados

histologicamente por luz polarizada e coloracdo de VVon Kossa para tecidos mineralizados. Os
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resultados foram similares para os trés materiais estudados; foi observado tecido irregular em
forma de ponte, sendo possivel determinar que o mecanismo de acdo dos materiais estudados
foi similar para os trés materiais. Este mecanismo implica em uma reacdo sendo que o 6xido de
calcio do p6 do MTA, ao reagir com agua, converte-se em hidréxido de calcio. Uma vez em
contato com os fluidos tissulares, dissocia-se em ions Ca ++ e (OH)-. Os ions calcio reagem
com o gés carbbnico dos tecidos e originam os graos de calcita. Junto dessas granulagées, ocorre
acumulo de fibrina, que permite a adesdo e diferenciacdo celular e em consequéncia ocorre
formacéo de uma ponte de tecido duro. O comportamento do hidroxido de célcio prd-analise
em contato com o tecido pulpar produz cauterizagao superficial, determinando a ocorréncia de
zona de necrose pela penetracdo de ions hidroxila. Essa area cauterizada eliminaria eventual
contaminacéo superficial (pelo pH 12,5) bem como a porcéo pulpar superficial mais alterada.
A deposicdo das granulacdes de calcita e consequente formacdo da ponte de tecido duro
ocorreriam a partir do limite entre a zona de necrose e o tecido pulpar vital.

SARKAR et al. (2005), estudaram o mecanismo de agédo do MTA, onde esclareceram
uma lacuna existente quanto a formacdo da fase de fosfato de célcio presente no MTA e
consequentemente no cimento Portland, pois a reacdo basica de formacdo de hidroxiapatita
apresentava o componente fosfato (PO4)3 e como se pode observar tanto MTA como CP néo
apresentavam ion fosfato em sua composi¢do quimica. Por meio deste estudo foi possivel
observar que o ion fosfato € proveniente dos fluidos tissulares que apresentam em sua
composicao o fosfato de potassio e fosfato de sddio, entre outros componentes. Observaram
que o material apresenta uma camada apatitica na sua superficie, em proximidade com tecidos
calcificados, forma uma unido quimica com os mesmos. Devido a exposicdo do MTA aos
fluidos bioldgicos sintéticos, forma-se uma camada de hidroxiapatita. A firme unido com o0 0sso
reflete esta unido quimica. Os autores concluiram que o MTA ndo é um material inerte quando
colocado em um meio que simula as condigdes bucais e sim é um material bioativo, que em
contato com os fluidos tissulares, dissolve-se liberando os principais componentes catidnicos e
induzindo a precipitacdo de hidroxiapatita em sua superficie. O sucesso clinico do MTA esta
relacionado com as reacdes fisico-quimicas processadas pelo material em contato com 0s
fluidos tissulares.

KHLUSOV et al.(2005) estudaram o potencial de diferenciacdo de células
mesenguimais em células 6sseas e constataram que a inducdo do potencial osteogénico, ou seja,

osteoinducdo esta diretamente relacionado com a taxa entre calcio e fosfato do meio tissular; o
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sucesso da osteogénese depende da superficie rugosa e porosa do biomaterial que esta em
contato com os fluidos tissulares, onde ocorre adesdo celular, migracdo e diferenciagdo
osteogénica de células precursoras levando a metaplasia da medula éssea e tecido conjuntivo
em 0sso maduro.

TORABINEJAD et al.(1998) ao examinarem a reacdo tissular quando o MTA,
amalgama, material restaurador intermediario (IRM) e super EBA, foram implantados em tibia
e mandibula de porcos, concluiram que tanto no améalgama, como no IRM e super EBA, ocorre
fibrose e intenso infiltrado inflamatério. Ao avaliar o MTA observaram que este foi o Unico
material que apresentou contato direto com o o0sso do animal sendo comprovada sua
biocompatibilidade e osteointegracéo.

CINTRA et al.(2006), estudaram o MTA na fase pastosa implantando em alvéolos de
dentes recém extraidos em ratos. Apos 30 dias, constataram a presenca de tecido mineralizado
em contato direto com o material, confirmando o fenémeno da osteointegracdo. O tecido
conjuntivo estava bem organizado, porém o tecido 6sseo ndo apresentava completa cicatrizagao
por se tratar de um tempo pos operatdrio muito curto. Os autores sugerem um periodo mais
longo de observacdo, para melhor avaliagdo da mineralizacdo 6ssea completa.

ABDULLAH et al. (2002) realizaram um estudo comparativo de biocompatibilidade in
vitro entre dois tipos de cimento Portland de presa rapida, cimento iondmero de vidro, MTA e
cimento Portland ndo modificado, onde observaram as caracteristicas da superficie dos
cimentos Portland de presa rapida, citomorfologia em cultura de células de osteosarcoma na
presenca dos materiais testados, avaliacdo do efeito destes materiais na expressdo de
marcadores de remodelacdo 6ssea. A microscopia eletrénica de varredura mostrou a aderéncia
de células sadias de osteosarcoma na superficie das variantes de cimento Portland de presa
rapida, cimento Portland ndo modificado e MTA. Em contraste, observaram-se células
arredondadas e mortas no cimento ionémero de vidro. Usando ELISA os niveis de interleucinas
IL-1B, IL-6, IL-18 e osteocalcina foram significativamente altos nas variantes de cimento
Portland de presa rapida comparado com os controles, porém nao estatisticamente significativos
comparados com 0 MTA. Materiais em contato direto com 0 0sso devem atuar como materiais
osteocondutores capazes de promover remodelacdo 6ssea normal. O estudo sustenta evidéncias
de que as duas variantes do cimento Portland de presa rapida ndo apresentam toxicidade e tem
potencial para promover cicatrizacdo 6ssea. Acrescentam que o MTA é derivado do cimento

Portland com propriedades quimicas similares e apresenta formidaveis propriedades, tais como:
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biocompatibilidade, boa capacidade de selamento e a capacidade para promover regeneragéo
do tecido original quando colocado em contato direto com a polpa dental e tecidos
periradiculares.

Diferentes modificacGes do CP s&o observadas pela adicdo de aditivos e resinas para
melhorar sua manipulagdo e tempo de presa (CAMILLERI, 2008). O CP tipo | apresenta
composicdo semelhante ao MTA (TOLENTINO et al. 2002) e ambos apresentam baixa
resisténcia a compressao (GARBOCZI; BULLARD, 2004). No entanto, outros tipos de CP
como o tipo I, V e CP branco apresentam excelentes propriedades fisica e mecénica, incluindo
a alta resisténcia a compressdo, devido a inclusdo de aditivos na composicdo (GARBOCZI;
BULLARD, 2004).

A literatura nos mostra diversos estudos avaliando as propriedades fisico-quimicas e
biologicas de materiais a base de MTA, principalmente cimentos endoddnticos experimentais
e comerciais (MTA Fillapex, Angelus, Londrina, Brasil) (VITTI R.P., 2013). Entretanto, o
emprego de MTA na composicdo desses cimentos, principalmente quando utilizados nos
procedimentos de retro-obturacdo, trazem algumas limitacdes clinicas por apresentarem dificil
manipulacdo e longo tempo de presa. Mas, a composi¢do dos cimentos a base de MTA pode
ser modificada com o intuito de melhorar suas propriedades biologicas e fisico-quimicas.
Alguns estudos mostram que a adicdo de outras fontes de calcio na composicéo de cimentos a
base de MTA pode reduzir o tempo de presa e induzir a formacao de apatita (GANDOLFI,
M.G., 2009).
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3 MATERIAL E METODOS

As composic¢des quimicas dos materiais utilizados, fornecidas pelo fabricante, assim
como a sua identificacdo, estao listadas na Tabela abaixo.

Tabela 3 - Descricdo das matérias-primas utilizadas com a respectiva composicao e identificacdo do fabricante.

MATERIA PRIMA COMPOSICAO FABRICANTE
Cimento Portland CPV-ARI |Clinquer (100-95%) e Material Carbonatico Elizabeth Cimentos - PB - Brasil.
Fosfato de Calcio Tribdsico |Fosfato de Célcio Tribdsico - Ca3(P04)2 Didatica Artigos para Laboratorio Ltda - SP - Brasil.
Saliva Artificial Agua destilada 55.9297% Farmacia de Manipulagdo e Homeopatia Dilecta- PB -Brasil

Cloreto de célcio 0, 1662%
Cloreto de magnésio PA 0, 0558%
Cloreto de potassio 0, 625%
Cloreto de sddio 0, 865%
Benzoato de sodio 1%

Fluoreto de sodio 0, 0043%
Fosfato dcido de potéssio 1.1295%
Sorbitol 42,74%.

Agua Destilada Labeme UFPB

Fonte: O autor (2019)

3.1 MANIPULACAO DOS CIMENTOS

Inicialmente, para o preparo dos cimentos, foi estabelecido as proporcdes de Fosfato
Tricélcico utilizado em cada mistura. De forma que foram obtidas 5 tipos de cimentos,

conforme descrito abaixo:

1- 200 Gr de CP-V ARI.

2- 200 Gr de CP-V ARI + 0.5% de Fosfato Tricélcico
3- 200 Gr de CP-V ARI + 1% de Fosfato Tricalcico.
4- 200 Gr de CP-V ARI + 4% de Fosfato Tricalcico.
5- 200 Gr de CP-V ARI + 8% de Fosfato Tricalcico.

Foram pesados em uma balanca de precisdo de quatro digitos (MARTE AD 2000), seis
por¢des de 200 g de CP-V ARI. Em seguida, ao p6 do cimento CPV-ARI foi adicionado o p6
de Fosfato Tricalcico nas proporcoes estabelecidas inicialmente.

Apos a pesagem, o material foi colocado em jarro de porcelana e misturado no moinho
de bola (SERVITECH) por 20 minutos.
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SERVITECH

(0xx 48) 626-0211

Figura 1 - Moinho de bola SERVITECH.
Fonte: O autor (2019)

Figura 2 - Jarro em porcelana utilizado no moinho de bolas.
Fonte: O autor (2019)

Cinco tipos de cimentos foram desenvolvidos e, em todos eles a homogeneizacéo do po
foi realizada com agua destilada (PH 7,70). A cada 15g de p6 foi estabelecida uma quantidade
de &gua destilada para mistura do cimento de forma que a proporcao agua/cimento foi mantida
em 0,27g. Cada cimento foi manipulado em placa de vidro com uma espatula metalica
simulando a situacdo de uso clinico. Observou-se que com uma quantidade maior de agua
destilada o cimento ficava mais homogéneo, no processo inverso a consisténcia do cimento

ficou mais arenosa.
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Figura 3 - Placa de vidro, com o p6 e agua destilada para a mistura do cimento, usando espatula metalica.
Fonte: O autor (2019)

Os cimentos foram divididos em cinco grupos:

GRUPO 1 — CIMENTO 100% CP-V + AGUA DESTILADA.
Para a preparacdo do cimento foram utilizados 159 de p6 + 4,059 de agua destilada,
colocados sobre uma placa de vidro onde se fez a mistura com uma espatula metélica até a

completa homogeneizacdo do pé ao liquido.

GRUPO 2 — CIMENTO CP-V+ 0,5% FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO PA +
AGUA DESTILADA.

Para a preparacdo do cimento foram utilizados 159 de p6 + 4,039 de agua destilada,
colocados sobre uma placa de vidro onde se fez a mistura com uma espatula metélica até a

completa homogeneizacdo do pé ao liquido.

GRUPO 3 — CIMENTO CP-V + 1% FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO PA
+AGUA DESTILADA.

Para a preparacdo do cimento foram utilizados 159 de p6 + 4,01g de agua destilada,
colocados sobre uma placa de vidro onde se fez a mistura com uma espatula metalica até a

completa homogeneizacdo do pé ao liquido.

GRUPO 4 — CIMENTO CP-V+ 4% FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO PA
+AGUA DESTILADA.
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Para a preparacdo do cimento foram utilizados 159 de p6é + 3,899 de &gua destilada,
colocados sobre uma placa de vidro onde se fez a mistura com uma espatula metélica até a
completa homogeneizagéo do p6 ao liquido.

GRUPO 5 — CIMENTO CP-V+ 8% FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO PA
+AGUA DESTILADA
Para a preparacdo do cimento foram utilizados 15g de p6 + 3,75 de agua destilada,
colocados sobre uma placa de vidro onde se fez a mistura com uma espatula metélica até a
completa homogeneizagdo do p6 ao liquido.

3.2 CARACTERIZACOES DOS CIMENTOS
3.2.1 Avaliagéo da perda de massa e solubilidade

A solubilidade de um material solido é definida como sendo a porcdo do material que
pode ser dissolvida numa determinada quantidade de solvente (PARIROKH e
TORABINEJAD, 2010).

Para avaliacdo da solubilidade, seis moldes de PVC com 4 c¢cm de altura e 2 cm de
espessura foram previamente numerados e lubrificados com vaselina sélida (FARMAX), em
seguida pesados em uma balanca de precisdo de quatro digitos (MARTE AD 2000).

O cimento, logo apds sua espatulacédo, foi inserido no interior dos moldes, onde foram
novamente pesados e colocados em um recipiente com tampa contendo 450 ml de saliva
artificial (DILECTA). A parte superior do molde ficou em contato direto com a saliva. Todo
esse conjunto foi deixado em temperatura ambiente por um periodo de 7 a 28 dias.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Tecnologia de Novos Materiais —
TECNOM - IDEP- UFPB, o qual é dotado de aparelhos de ar condicionado, que possibilitaram

o0 controle da temperatura, em torno de 23 + 2°C.



Figura 4 - Corpo de prova + vaselina sélida.
Fonte: O autor (2019)

Figura 5 - 12 pesagem — corpo de prova + vaselina.
Fonte: O autor (2019)

Figura 6 - 22 pesagem — corpo de prova + cimento.
Fonte: O autor (2019)
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Decorridos o tempo experimental de 7 dias, foram removidas do recipiente trés
amostras, retirado o excesso da saliva artificial com a ajuda de papel toalha, e logo em seguida
foi realizada a terceira pesagem. O mesmo procedimento foi realizado para o tempo

experimental de 28 dias.

Figura 7 - 3% pesagem — corpo de prova + cimento apés 7 e 28 dias.
Fonte: O autor (2019)

3.2.2 Auvaliacdes da variacao do pH

As medicdes de pH sdo uteis, principalmente durante o periodo de dissolu¢do do
cimento, onde as alteracbes de pH podem influenciar diretamente na biocompatibilidade do

material. Se o pH for muito acido ou muito béasico, o material pode se tornar citotoxico.

Inicialmente o pHmetro digital (MS TECNOPON Instrumentacdo — Medidor de pH
mPA 210) foi calibrado com solucgdes de pH 4,00 e 7,00. O pH da saliva artificial foi medido,

antes da submersdo dos corpos de prova no recipiente.
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Figura 8 - PHmetro MS Tecnopon.
Fonte: O autor (2019)

Dois corpos-de-prova foram imersos em 450 mL de saliva artificial (DILECTA) com
pH de 5.30, contida em recipiente plastico de boca larga e tampa. Esse conjunto foi mantido em
temperatura ambiente.

Figura 9 - Corpos de provas imersos em recipientes fechados contendo saliva artificial.
Fonte: O autor (2019)

As afericbes do pH foram feitas imediatamente e nos intervalos de 0,1, 2, 4, 8, 24, 48,
72, 96, 120, 144, 168, 192, 216, 240, 264, 288, 312, 336, 360, 384, 408, 432, 456, 480, 504,
528, 552, 576, 600, 624, 648, 672, 888, 1152 horas. Para cada periodo determinado, obteve-se
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a leitura do pH do meio no qual foi imerso o corpo de prova, esperando o tempo necessario para
que a leitura estabilizasse (em torno de 5min). Durante todo o experimento, a leitura do pH,
para cada amostra, foi realizada sempre no mesmo recipiente plastico, ou seja, sem que
houvesse a substituicdo da saliva artificial. A afericdo do pH foi efetuada com a sala em
temperatura de de 23 + 2° C. Os ensaios foram realizados no Laboratorio de Tecnologia de
Novos Materiais — TECNOM — IDEP- UFPB.

Figura 10 - Leitura do PH sendo realizada.
Fonte: O autor (2019)

3.2.3 Termogravimetria (TG) e termogravimetria diferencial (DTG)

Os ensaios de termogravimetria (TG) determinam a perda de massa das amostras em
funcdo da temperatura. Por meio da termogravimetria diferencial ou primeira derivada da TG
em funcéo da temperatura (DTG), sdo identificados os limites das parcelas de perda de massa.

As amostras para a analise de TG, foram obtidas retirando os corpos de provas dos seus
respectivos moldes e fazendo cortes no topo e meio dos corpos de prova, com tempos
experimentais de 7 e 28 dias, utilizando 6leo mineral na maquina de corte de precisdo de mesa
(MINITOM STRUERS). Esses cortes tinham uma espessura de aproximadamente 3mm. Em
seguida as amostras foram embaladas em papel plastico PVC e levadas a estufa em uma
temperatura de 50°C por 3 dias. Decorrido esse periodo foi utilizado o almochafariz na

trituracdo e obtencdo do p6 de cada amostra.
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Figura 11 - () Corpo de prova no molde de PVC. (b) Corpo de prova retirado do molde. (c) Maquina de corte de
precisdo. (d) Topo do corpo de prova. (e) Meio do corpo de prova.
Fonte: O autor (2019)

O equipamento utilizado para as analises conjugadas de TG e DTG foi um analisador
térmico simultdneo SDT 650, da marca TA instruments, o qual possui forno cilindrico
horizontal, com conversor digital acoplado a um microcomputador. Foram utilizados cadinhos
de alumina sem tampa e a amostras com massa variando entre 5 a 8 mg de pd. Como
condicionante do ensaio foi utilizado gas argbnio 5.0 para protecao da balanca e purga dos gases
volatilizados. A taxa de aquecimento foi de 20°C/minuto entre 20°C e 1000°C.

Os ensaios foram realizados no Centro de Energia Alternativas e Renovaveis, no

laboratdrio de sintese e caracterizacdo de filmes finos da UFPB.
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Figura 12 - Analisador térmico simultdneo SDT 650 TA Instruments.
Fonte: O autor (2019)

3.2.4 Fluorescéncia de raios-x (FRX)

A espectrometria de fluorescéncia de raios X é uma técnica ndo destrutiva que permite
identificar os elementos quimicos presentes em uma amostra (analise qualitativa) assim como
estabelecer a proporc¢éo (concentracdo) em que cada elemento se encontra presente na amostra.

As amostras para a analise FRX, foram obtidas fazendo cortes no topo e meio dos corpos
de prova, com tempos experimentais de 7 e 28 dias, utilizando 6leo mineral na maquina de corte
de precisdo de mesa (MINITOM STRUERS). Esses cortes tinham uma espessura de
aproximadamente 3mm. Em seguida as amostras foram embaladas em papel plastico PVC e
levadas a estufa em uma temperatura de 50°C por 3 dias. Decorrido esse periodo foi utilizado
o0 almochafariz na trituracédo e obtencéo do p6 de cada amostra.

Para a realizacdo dos ensaios 2g de p6 de cada amostra, foi prensada sob a forma de
pérola e levada para a analise no espectrometro de fluorescéncia de raios X, Axios Max. O

ensaio foi realizado na Fabrica de Cimento Elizabeth-Jodo Pessoa-PB.
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Figura 13 - Espectdmetro de raios-x Axios Max.
Fonte: O autor (2019)

3.2.5 Difracdo de raios-x (DRX)

O resultado deste tipo de andlise é apresentado sob a forma de um grafico, o
difratograma, cujas variaveis sdo o angulo 20 versus a intensidade dos picos difratados (eixo
vertical). Os picos do difratograma sdo produzidos quando, para um dado valor de 6, um dado
plano atdmico possui distancia interplanar (d) que satisfaz a lei de Bragg. As alturas dos picos
sdo proporcionais as intensidades dos efeitos da difracdo (IGC-UFMG, 2017). Baseando-se no
fato de que o padrdo de DRX é Unico para cada substancia cristalina e se é encontrada uma
concordancia exata entre o padrao produzido pela amostra desconhecida e 0 de uma amostra
conhecida, entdo a identidade quimica daquela amostra pode ser determinada. E, além da
identificacdo dos compostos quimicos, com metodologias especificas, também é possivel obter
a concentracdo desses compostos (CONNOLLY, 2010; CHIPERA et al, 2016; MAZZOCCHI
et al, 1996; LEITE, 2012 e DE BRITO, 2011).

As amostras para a analise de DRX foram obtidas fazendo cortes no topo e meio dos
corpos de prova, com tempo experimental de 7 e 28 dias, utilizando 6leo mineral na maquina

de corte de precisdo de mesa (MINITOM STRUERS). Esses cortes tinham uma espessura de
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aproximadamente 3mm. Em seguida as amostras foram embaladas em papel plastico PVC e
levadas a estufa em uma temperatura de 50°C por 3 dias. Decorrido esse periodo foi utilizado
o almochafariz na trituracdo e obtencdo do pé de cada amostra. O p6 foi colocado no porta
amostra de forma aleatdria, compactado com uma placa de vidro e levado para analise.

Os cimentos foram caracterizados por difracdo de raios-X (DRX) num difratdmetro
Bruker D2 Phaser. As condi¢des de ensaio utilizadas foram, radiagdo Ko do Cu, com
comprimento de onda de 1,5418 A, filtro monocromador, e ainda o processo foi feito usando
corrente de 30mA, tensdo de 40kV, e angulo variando entre 5° até 70°, no modo continuo com
step de 0,02° e velocidade do gonidmetro de 0.5°/min.

Os difratogramas contendo os picos de difragao foram analisados no software X’Pert
HighScore Plus. A identificacdo das fases (estruturas cristalinas) presentes foi feita através de
uma comparacao do perfil analisado, desconhecido, com o conjunto de difracdo padrdo mantido
nos softwares.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Tecnologia de Novos Materiais —
TECNOM - IDEP- UFPB.

Figura 14 - Difratometro Bruker D2 Phaser.
Fonte: O autor (2019)
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3.2.6 Microdureza

A dureza Vickers se baseia na resisténcia que o material oferece a penetracdo de uma
piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°, sob uma determinada
carga. O valor de dureza Vickers (HV) é o quociente da carga aplicada (F) pela area de
impressao (A) deixada no corpo ensaiado. Essa relacdo, expressa em linguagem matematica é
a seguinte: HV= F/A. A maquina que faz o ensaio Vickers ndo fornece o valor da area de
impressao da piramide, mas permite obter, por meio de um microscopio acoplado, as medidas
das diagonais (d1 e d2) formadas pelos vértices opostos da base da piramide.

As amostras para a analise de microdureza foram obtidas fazendo cortes no topo e meio
dos corpos de prova, com tempos experimentais de 7 e 28 dias, utilizando 6leo mineral na
maquina de corte de precisdo de mesa (MINITOM STRUERS). Em seguida as amostras foram
embaladas em papel plastico PVC e levadas a estufa em uma temperatura de 50°C por 3 dias.
Apos esse periodo, realizou-se o embutimento das amostras em resina. Depois de um prazo de
dois dias as amostras foram novamente cortadas. O topo da amostra foi cortado da forma que
pudéssemos visualizar tanto a face que ficou exposta a saliva, quanto a face logo abaixo que
ndo estava em intimo contato com a saliva. As amostras foram entdo lixadas, utilizando lixas
nas granulacdes de 400, 600, 800, 1000 e 1200 associadas a 6leo mineral. Ao término foi
utilizado ultrassom contendo alcool isopropilico para a remocdo do 6leo mineral e possiveis
particulas aderidas ao material provenientes da acdo das lixas. Logo em seguida as amostras
foram polidas, utilizando pasta e pano para polimento e, novamente feito a limpeza no

ultrassom.

() ) WEEET
Figura 15 - (a) Topo da amostra. (b) Topo da amostra cortado de forma que possa-se visualizar a parte que ficou
em contato com a saliva e a parte sem contato com saliva.
Fonte: O autor (2019)

Esta andlise foi realizada no Laboratdrio de Solidificagdo Rapida da UFPB, utilizando

um microdurdmetro (HMV-2000 Shimadzu Corporation, Japan) com um penetrador
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diamantado piramidal do tipo Vickers com carga de 50g, aplicada por 15 segundos. Em cada
corpo de prova foram realizadas 15 impressdes. Os valores respectivos a cada endentagao foram
registrados em planilha do programa Excel, resultando em uma média final de microdureza

Vickers para cada amostra.

Figura 16 - Microdurdbmetro HMV-2000 Shimadzu Corporation.
Fonte: O autor (2019)

3.2.7 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Esta técnica permite a observacéo e a caracterizacao de diferentes tipos de materiais tais
como: mineral, vegetal, animal e produtos agroalimentares, a partir da emissdo e interacdo de
feixes de elétrons sobre uma amostra, sendo possivel caracteriza-los do ponto de vista de sua
morfologia, sua organizacgdo e sua composicdo quimica. (SANTOS, L. J. C. et al, 2003).

As amostras para a analise de MEV foram obtidas fazendo cortes no topo dos corpos de
prova, com tempos experimentais de 7 e 28 dias, utilizando 6leo mineral na maquina de corte
de precisdo de mesa (MINITOM STRUERS). Em seguida as amostras foram embaladas em
papel plastico PVC e levadas a estufa em uma temperatura de 50°C por 3 dias. Apds esse
periodo, realizou-se o embutimento das amostras em resina. Depois de um prazo de dois dias
as amostras foram novamente cortadas. O topo da amostra foi cortado, da forma que

pudéssemos visualizar a face que ficou exposta a saliva.
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As amostras foram entdo lixadas, utilizando lixas nas granulagcdes de 400, 600, 800,
1000 e 1200 associadas a 0leo mineral. Ao término foi utilizado ultrassom por 3 minutos
contendo alcool isopropilico para a remocao do 6leo mineral e possiveis particulas aderidas ao
material provenientes da acdo das lixas. Logo em seguida as amostras foram polidas, utilizando
pasta e pano para polimento e, novamente feito a limpeza no ultrassom. As amostras foram
colocadas no dessecador por um periodo de 24hs e, logo em seguida, as amostras foram

metalizadas para a observacdo da morfologia dos cimentos.

Figura 17 - Amostras metalizadas.
Fonte: O autor (2019)

Nas micrografias de todos cimentos estudados foram utilizados fatores de ampliacédo de
10000X. As analises foram realizadas no microscépio eletrébnico de varredura Zeiss do
Laboratorio de Solidificacdo Rapida da UFPB.



Figura 18 - Microscopio Eletronico de Varredura Zeiss.

Fonte: O autor (2019)
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 AVALIACAO DA PERDA DE MASSA E SOLUBILIDADE

Na tabela abaixo, apresenta-se as médias e desvios padrdo das porcentagens de
solubilidade dos cimentos nos tempos experimentais de 7(168h) e 28(672h) dias. Pode-se
observar que a maioria dos cimentos apresentaram solubilidade abaixo de 3%.

Tabela 4 - Média e desvio padrao das porcentagens de solubilidade dos cimentos nos tempos experimentais de 7

e 28 dias.
TEMPO
CIMENTO 7 DIAS - 168h 28 DIAS- 672h

MEDIA % MEDIA%
100% CPV 2.73 +0.134536 2.73 +0.308599
CPV+0.5%FOS.TRIC. 1.81 +0.334515 2.48 *0.695414
CPV+1% FOSF.TRIC. 2.22 +0.164621 2.61 +0.293087
CPV+4% FOSF.TRIC. 2.28 +0.205264 2.75 #0.42
CPV+8% FOSF.TRIC. 2.62 +0.180831 2.68 +0.158745

Fonte: O autor (2019).

Em seguida plotaram-se graficos com os resultados obtidos e calculando-se o erro
padrdo. Pode-se observar que no tempo experimental de 7 dias(168h) todos os cimentos
apresentaram valores de solubilidade entre 2.2% e 2.73%, excetuando-se o cimento CPV+0.5%
Fosfato Tricalcico que apresentou o valor mais baixo de solubilidade igual a 1.81%. J& no tempo
experimental de 28 dias (672h) todos os cimentos apresentaram valores de solubilidade entre
2.48% e 2.75%, onde o valor mais alto de solubilidade foi alcancado pelo cimento CPV+4%
Fosfato Tricalcico. De forma, que ndo foi observada nenhuma diferenca significativa de
solubilidade entre 7dias (168h) e 28 dias(672h) com a adi¢do de Fosfato Tricalcico em meio

contendo saliva artificial.



7 DIAS (168h)

SOLUBILIDADE

100% CPV CPV+0.5% CPV+1% CPV+4% FOSF. CPV+8% FOSF.
FOSFE.TRIC. FOSFE.TRIC. TRIC. TRIC.

TEOR DE FOSFORO

Grafico 1 - Representacdo grafica das médias da solubilidade dos cimentos no tempo experimental de 7
dias(168h).
Fonte: O autor (2019).
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TEOR DE FOSFORO
Gréfico 2 - Representacdo gréafica das médias da solubilidade dos cimentos no tempo experimental de 28

dias(672h).
Fonte: O autor (2019).

4.2 AVALIACAO DA VARIACAO DO PH
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A fosfatase alcalina é uma enzima hidrilitica (fosfo-hidrolise monoester ortofosférica)
que atua por meio da liberagdo de fosfato inorgénico dos ésteres de fosfato (OSBORN et
al,1988). Acredita-se na sua relagdo com o processo de mineralizagdo (CAMPBEL,1985).

O pH o6timo para a atuacdo da fosfatase alcalina varia de acordo com o tipo e
concentracdo do substrato, com a temperatura e com a fonte de enzima, sendo que os limites
estdo por volta de um pH 8,6 a 10,3 (MOURA,1982).

Esta enzima pode separar-se os ésteres fosforicos de modo a liberar os ions fosfato que
ficam livres, os quais reagem com os ions calcio (provenientes da circulacdo sanguinea), para
formar um precipitado na matriz orgénica, o fosfato de célcio, que é a unidade molecular da
hidroxiapatita (SELTZER et al,1979).

Os cimentos a base de fosfato de calcio devem apresentar um pH durante e depois do
periodo de consisténcia similar ao fisiologico para evitar danos citotoxicos (6.5 a 8.5)
(DRIESSENS et al, 1997).

Neste contexto, observa-se que os valores de pH obtidos neste estudo e demonstrados
na tabela abaixo, variam desde 6.76 a 9.14. Pode-se considerar que 0S cimentos que
apresentaram valores de pH acima de 8.5 terdo suposta indicacdo para uso como cimentos
reparadores da polpa dental, pois podem favorecer a ativacdo da fosfatase alcalina, o que
consequentemente induz a mineralizacdo. J& aqueles cimentos, onde o pH se apresentou menor
que 8.5, supde-se que sua indicacdo seja para utilizagdo como cimentos 0sseos.

A tabela abaixo, apresenta a variacdo do pH com a evolucdo do tempo, média e desvio

padrdo de todos os cimentos.



Tabela 5 - Variacdo do pH com a evolucdo do tempo, média e desvio padréo de todos os cimentos.

CIMENTO + ADICOES

TEMPO CPV+0.5 | CPV+1%F | CPV+4%F | CPV+8%F
100%CPV
(H) %F.TRIC. | .TRIC. .TRIC. .TRIC.
0 5.39 5.4 531 531 5.27
1 5.38 5.38 531 5.43 5.47
2 5.6 5.43 5.56 5.52 5.53
4 5.64 5.42 5.64 5.66 5.75
8 5.7 5.52 5.76 5.88 6.33
24 5.87 6.22 6.08 5.97 6.14
48 6.4 6.24 6.46 6.57 6.39
72 6.34 6.23 6.57 6.53 6.6
96 6.6 6.37 6.71 6.72 6.7
120 %4 ®.79
144 6.67 6.58 6.96 7.02 6.92
E® @ G
192 7.19 6.85 7.17 7.13
216 7.2 6.89 7.25 7.39 7.27
2w (D @ G
264 7.11 7.03 7.61 7.52
288 7.25 7.07 7.61 7.63 7.68
312 7.29 7.07 7.75 7.93 7.89
336 7.37 7.17 7.93 8.07 7.98
360 7.36 6.81 8.13 8.21 8.25
384 7.5 7.02 8.3 8.21 8.32
408 7.38 7.09 8.16 8.34 8.14
432 6.56 7 8.15 8.45 8.24
456 6.75 6.95 8.21 8.49 8.37
480 6.56 6.63 8.32 8.54 8.52
504 6.42 6.6 8.4 8.69 8.43
528 6.39 6.36 8.45 8.77 8.54
552 6.62 6.44 8.51 8.78 8.58
576 6.72 6.63 8.61 8.82 8.6
600
624 6.83 6.67 8.64 8.86 8.66
648 6.78 6.68 8.69 8.92 8.72
672 6.82 6.66 8.64 8.92 8.69
888 6.79 6.76 8.6 8.93 9.38
1152 6.76 7.12 8.94 9.26 9.14
MEDIA 6.75 6.67 7.75 7.93 7.89
DESVPAD| 0.580749 | 0.53242 | 1.104618 | 1.19632 | 1.131958

Fonte: O autor (2019).
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Levando-se em consideracdo os valores de pH obtidos em relagdo ao tempo, foi plotado

o grafico abaixo, para avaliar a varia¢do do pH.

VARIACAO DO PH
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78

73
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—— 1003 CPV —u— 0.5% FOSF. TRIC. 1% FOSF. TRIC.
—— 4% FOSF. TRIC. —a— 8% FOSF. TRIC.

Gréfico 3 - Taxa de variacdo do pH.
Fonte: O autor (2019).

O pH inicial da saliva artificial utilizada no experimento foi de 5.30, dessa forma,
podemos observar que todos os cimentos proporcionaram alcalinidade do meio ao qual foram
expostos.

Na analise do gréafico, do ponto de vista da estabilidade quimica, até 200 horas todos 0s
cimentos se comportaram de forma semelhante. A partir de 350 horas observa-se que 0s
cimentos comecam a se comportar de forma variada, podendo separa-las em 2 grupos: um
contendo 100%CPV e CPV+0.5%Fosfato Tricalcico onde o pH comecou a baixar. Porém o
cimento CPV+0.5%Fosfato Tricalcico estabilizou com 1152hs em pH 7.2 e, 0 100%CPV
obteve pH de 6.76. No outro grupo contendo os demais cimentos, onde a tendéncia do pH
aumentou, pode-se observar que os cimentos CPV+1%Fosfato Tricalcico, CPV+4%Fosfato

Tricélcico, e 0 CPV+8%Fosfato Tricalcico ficaram acima do pH 8.9.

4.3 TERMOGRAVIMETRIA (TG)
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PANE E HANSES (2005) definiram a perda de massa em trés partes: a regido de
desidratacédo (140 a 440°C), desidroxilagdo (440 a 520°C) e descarbonatacdo (520 a 1100°C).
Nas duas primeiras ocorre a perda de praticamente toda dgua quimicamente combinada (agua
ndo evaporavel) e na descarbonatacao ocorre a perda de CO2 do calcério presente no cimento.

A hidroxiapatita € um material de fosfato de calcio hidratado, onde comeca a
desidroxilar a cerca de 800 ° C para formar oxihidroxiapatite, ou Cal0 (PO4) 6 (OH) 2-2xOxXx,
onde = vacéancia. Este processo é gradual e ocorre em varias temperaturas. Além disso, a
hidroxiapatita também se decompde para formar outros fosfatos de célcio a temperaturas
elevadas. Sob condi¢cbes ambientais de sinterizagdo, a decomposicdo foi reportada como
comegando na faixa de 1050-1100 ° C, no entanto, alguns materiais foram observados como
resistentes a decomposicdo até 1200 ° C (CHAI, C. et al., 1994).

Nos termogramas abaixo, € possivel analisar os resultados para todos os cimentos, nos

tempos experimentais de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), avaliando-se o topo e meio das amostras.
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Gréfico 4 - TG no tempo experimental de 7 dias (168h), referente ao topo da amostra.
Fonte: O autor (2019).



Massa (%)

105_- 1,83%
1 7724 —0,5%
100 { & 1,0%
; 4,0%
95 8,0%
100,0% CP-V
90
85 —
80
75 el
70 4+— —— .

| BN R P T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Temperatura (°C)

Grafico 5 - TG no tempo experimental de 7 dias(168h), referente ao meio da amostra.
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Gréfico 6 - TG no tempo experimental de 28 dias(672h), referente ao topo da amostra.

Fonte: O autor (2019).
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Grafico 7 - TG no tempo experimental de 28 dias(672h), referente ao meio da amostra.
Fonte: O autor (2019).

Os resultados de TG mostrados revelam que a perda de massa ocorreu em cinco etapas.
A primeira etapa entre 30° e 150°C, representa provavelmente a perda de agua livre, resultante
da hidratacdo do cimento. A segunda etapa entre 150° e 350°C, representa provavelmente a
perda da agua dos compostos hidratados. A terceira etapa entre 350° e 510°C, representa
provavelmente a perda da agua da portlandita. A quarta e quinta etapas entre 510° e 1000°C,
representa provavelmente a descarbonizacdo do CaCO3 e a desidroxilacdo da hidroxiapatita.

Observou-se que todos os cimentos se comportaram de forma similar, apresentando
cinco etapas. Verificou-se no tempo experimental de 7 dias(168h), no topo da amostra, que a
partir de 150°C a curva correspondente ao cimentos CPV+0.5% Fosfato Tricalcico se distancia
dos demais cimentos. A perda de massa aconteceu em todos 0s cimentos, porém as maiores
perdas estdo localizadas entre os intervalos da segunda e quarta etapas. O cimento CPV+8%
Fosfato Tricalcico apresentou a menor perda de massa, que foi de 21,54% do seu peso inicial.

Ja nos resultados obtidos no tempo experimental de 7 dias(168h), no meio da amostra,
observou-se que as curvas de todos 0s cimentos se mantém muito préximas umas das outras. O
cimento CPV+8% Fosfato Tricalcico apresentou a menor perda de massa, que foi de 24.38%.

Na avaliacdo dos resultados no tempo experimental de 28 dias(672h), no topo da amostra,
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verificou-se que todos os cimentos apresentaram curvas bem préximas. O cimento CPV+1%
Fosfato Tricalcico foi o que apresentou a menor perda de massa, que foi de 27.31%.

J& no tempo experimental de 28 dias(672h), no meio da amostra observou-se que as
curvas dos cimentos 100%CPV e CPV+1% Fosfato Tricalcico a partir da temperatura de 150°C
comegam a se distanciar um pouco dos outros cimentos permanecendo assim até os 1000°C,
porém o cimento CPV+1% Fosfato Tricalcico na temperatura de 700°C é o Unico que mostra a
curva apresentando certo distanciamento. O cimento CPV+8% Fosfato Tricalcico apresentou a
menor perda de massa, que foi de 24.21%.

Com os valores de perda de massa obtidos, foi possivel plotar graficos onde avaliou-se

0 sumaério da termogravimetria.
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Gréfico 8 - Sumaério de Termogravimetria das amostras com idade de 7 dias(168h), e das regifes do topo e meio

das amostras.
Fonte: O autor (2019).
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Grafico 9 - Sumario de Termogravimetria das amostras com idade de 7 dias(168h) e 28 dias (672h), e das
regies do topo e meio das amostras.
Fonte: O autor (2019).
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Gréfico 10 - Sumario da Termogravimetria com idades de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), e das regides do topo e
meio da amostra.
Fonte: O autor (2019).
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Na analise do sumario da termogravimetria, observa-se que o processo de difusdo da
agua livre ou fluido resultante da hidratacdo que se evapora a 100°C, mostra que no topo da
amostra existe mais agua livre quando em comparacdo com o meio da amostra, mas ao longo
das horas esse processo se normaliza. O fato de ter mais 4gua livre no topo, e ao longo do tempo
ficar igual ao centro da amostra, possivelmente se deve ao fato do processo de difuséo.

Observou-se que ao longo do tempo, as caracteristicas do topo e do meio tendem a se
equalizarem. Excetuando-se, o teor de hidréxido de célcio, que se torna maior no topo da
amostra e o teor de hidratados, que apresenta-se maior no meio da amostra. Verificou-se maior
estabilidade do hidroxido de calcio na regido de contato com a saliva e, maior solubilidade dos
hidratados na regido de contato com a saliva.

Os carbonatados CC1 e CC2 (inclui-se os carbonatos e a hidroxiapatita) se comportaram
de forma semelhante. Observando sua presenca inicialmente tanto no topo da amostra, como
no centro, mas com o aumento da idade verifica-se que tendem a concentrar-se mais no centro

da amostra, provavelmente devido ao processo de lixiviagdo do CC1 E CC2.

4.4 FLUORESCENCIA DE RAIOS-X (FRX)

A Tabela abaixo, apresenta a analise quimica obtida por FRX das amostras de topo e
meio dos cimentos, nos tempos experimentais de 7 dias(168h) e 28 dias(672h).

Observa-se componentes tipicos de materiais cimenticios e por iSso ocorre a presenca
majoritaria dos 6xidos SiO2 e CaO; em menor percentual Al203, Fe203, K20, MgO, Na20,
TiO2, SO3. Deve ser observado que esta analise foi obtida com o CPV puro e com adi¢édo de
0.5%, 1%, 4% e 8% de Fosfato Tricalcico. Destaca-se ainda que a composicado quimica de todos
0s cimentos apresentou o Pentoxido de Difosforo(P205). O cimento que apresentou maior
concentracdo desse componente foi o CPV+8 Fosfato Tricalcico no tempo experimental de 7
dias(168h) nas regides de topo e meio da amostra, € no tempo experimental de 28 dias(672h)

na regido do topo da amostra.
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Tabela 6 - Andlise quimica obtida por FRX das amostras de topo e meio dos cimentos, nos tempos experimentais
de 7dias(168h) e 28 dias(672h).

CIMENTO+ADICOES PORCENTAGEM DE OXIDOS

IDADE / REGIAO Perda ao Fogo (%) [Si02 (%) |A1203 (%)|[Fe203 (%)|ca0 (%) [Mg0 (%)|503 (%) [Na20 (%) [k20 (%)[Ti02 (%) [P205 (%)
100% CPV 7 DIAS(168h) TOPO 2255 1591 3.76 226 5112 281 o061 020 021 026 031
7 DIAS(168h) MEIO 24.28]  14.94 3.66 23 asss| 272 226 056 017 029 0.23
28DIAS(672h) TOPO 2438 15.88 3.64 209 48.73] 285 140 019 018 0.29 0.35
28DIAS(678h) MEIO 2541 1464 3.61 2.23| 4747 266] 266 06| 017 0.3 0.22

0.5%F.Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 23.87] 1570 3.77 219 4951 278 o098 019] 020 0.26] 055
7 DIAS(168h) MEIO 2433 1475 3.65 226 48.08] 271 2.8 057] 017] 048] 023

28 DIAS(672h) TOPO 23.96] 1630 3.74 211 49.08] 295 o067 020 021 024 054

28 DIAS(672h) MEIO 2493 1473 3.59 228 487 268 167 0571 017 o044 023

1%F.Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 2491 14.89 3.52 219 48.77] 268 176 018 022 o021 0.67
7 DIAS(168h) MEIO 2515 1458 3.59 2.22] 4737] 266 280 017] o059 0.2 0.65

28 DIAS(672h) TOPO 2519 1561 3.54 211] 4888 280 050 019 o018 o028 o072
28DIAS(672h) MEIO 2549 1453 3.55 219 47.66] 2.66] 230 017 os8] 022 0.65

4%F Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 23.13] 1514 3.48 216] 4967] 272 141 019 020 0.23 1.68
7 DIAS(168h) MEIO 2581 14.22 3.52 213] 4653 259 265 054 o018 163 0.2

7 DIAS(672h) TOPO 24.72] 1535 3.55 206] 4770 279 143 021] o021 029 1.69

7 DIAS(672h) MEIO 2534  14.09 3.41 215 47.28] 261 2.5 0571 017] 165 0.22

8%F.Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 19.62] 15.73 3.52 217] s1.83] 286 o064 019 020 0.9 2.94
7 DIAS(168h) MEIO 2436] 14.01 3.28 207] 4756] 256 239 017] o052 0.6 2.81

28 DIAS(672h) TOPO 23.89] 15.43 3.33 197 483s] 273 o075 021 o018 0.0 2.96

28 DIAS(672h) MEIO 2463 13.83 3.24 217] 4727 252 263 055 o018 277 0.22

Fonte: O autor (2019).

Elaborou-se as tabelas abaixo, a partir dos resultados da fluorescéncia de raios X, onde
obteve-se 0 percentual das raz6es molares dos 6xidos: SiO2, CaO, Al203, P205. Em seguida
calculou-se o teor das proporg¢des SiO2/Ca0O, Al203/Ca0 e P205/Ca0 e plotaram-se graficos

comparando com o teor de P205.

Tabela 7 - Percentual das razdes molares dos oxidos e calculo das propor¢des nas idades de 7dias(168h) e 28

dias(672h), e na regido do topo da amostra.

CIMENTO + ADICOES PERCENTUAL DA RAZAO MOLAR DOS OXIDOS |  TEOR DAS PROPORCOES

TEMPO /REGIRO TOPO  [si02 (%) [caO (%)  |AI203 (%) [P205 (%) |sio2/cao [Al203/cao|pP205/ca0
100% CPV 7 DIAS (168h) TOPO 0.26 0.91188| 0.036888| 0.002185| 0.285125| 0.0404527| 0.002396
0.5%F.Tric.7 DIAS (168h) TOPO 0.26| 0.883161| 0.036986| 0.003876| 0.294397| 0.0418791| 0.004389
1% F.Tric. 7 DIAS (168h) TOPO 0.25| 0.869961| 0.034534| 0.004722| 0.287369| 0.039696| 0.005428
4% F.Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 025 0.886015 0.034141|  0.01184] 0.282162| 0.0385332| 0.013363
8% F.Tric. 7 DIAS(168h) TOPO 0.26| 0924545 0.034534|  0.02072] 0.281219 0.0373524| 0.022411
100%CPV 28 DIAS(672h) TOPO 0.26| 0.869247| 0.035711| 0.002467| 0.299109| 0.0410827| 0.002838
0.5%F.Tric. 28 DIAS(672h) TOPO 0.27| 0.875491| 0.036692| 0.003806| 0.308398| 0.0419102| 0.004347
1%F.Tric. 28 DIAS(672h) TOPO 0.26| 0.871923|  0.03473| 0.005074] 0.298191| 0.0398315| 0.005819
4%F.Tric. 28 DIAS(672h) TOPO 0.26| 0.850874| 0.034828| 0.011911 0.305568| 0.040932| 0.013999
8%F.Tric. 28 DIAS(672h) TOPO 0.26] 0.862469] 0.032669| 0.020861] 0.30146| 0.0378785| 0.024188

Fonte: O autor (2019).
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Tabela 8 - Percentual das razdes molares dos oxidos e calculo das proporgdes nas idades de 7 dias(168h) e 28

dias(672h), e na regido do meio da amostra.

CIMENTO + ADICOES

PERCENTUAL DA RAZAO MOLAR DOS OXIDOS

TEOR DAS PROPORCOES

TEMPO / REGIAO MEIO

5i02 (%) |ca0 (%)

|A1203 (%) [P205 (%)

5i02/Ca0 |AI203/Ca0[P205/Ca0

100% CPV 7 DIAS(168h) MEIO

0.5% F.Tric. 7 DIAS(168h) MEIO

1% F.Tric. 7 DIAS(168h) MEIO

4% F.Tric. 7 DIAS(168h) MEIO

8% F.Tric. 7 DIAS(168h) MEIO

100%CPV 28 DIAS(672h) MEIO

0.5%F.Tric. 28 DIAS(672h) MEIO

1% F.Tric. 28 DIAS(672h) MEIO
4% F.Tric .28 DIAS(672h) MEIO

8% F.Tric. 28 DIAS(672h) MEIO

0.248252
0.245588
0.24
0.236763
0.23
0.243756
0.245255
0.24
0.234599
0.23027

0.866572
0.857296
0.844988
0.830004
0.848377
0.846771
0.868712
0.850161
0.843382
0.843204

0.035907
0.035809

0.03522
0.034534
0.032179
0.035416

0.03522
0.034828
0.033454
0.031787

0.001621
0.001621
0.004581
0.00141
0.019804
0.00155
0.001621
0.004581
0.00155
0.00155

0.286476
0.286468
0.284028
0.285255
0.271106
0.287865

0.28232
0.282299
0.278165
0.273089

0.0414357
0.0417697
0.0416811

0.041607
0.0379301
0.0418248
0.0405428
0.0409664
0.0396665
0.0376979

0.001871
0.001891
0.005421
0.001699
0.023343

0.00183
0.001866
0.005388
0.001838
0.001838

Fonte: O autor (2019).

Verifica-se no gréafico inserido abaixo os teores de SiO2/CaO em relagdo ao teor de

P205, onde a relagcdo SiO2/CaO diminui ao longo da idade quanto maior for o teor de P205.

Na regido do topo da amostra no tempo experimental de 7 dias(168h), observa-se que houve

um leve aumento da concentracdo de SiO2/CaO no cimento CPV+0.5% Fosfato Tricélcico, e

0S outros cimentos mantiveram-se com concentragdes muito proximas. Ao observar a regido de

meio da amostra no tempo experimental de 28 dias(672h), a proporcdo SiO2/CaO tende a

manter-se estavel, tendo um declinio acentuado quando observado o cimento CPV+8% Fosfato

Tricalcico. Com relacdo ao topo e meio da amostra no tempo experimental de 28 dias(672h) o

teor Si02/Ca0O ndo manteve um padrdo, possivelmente devido ao fato de ndo ter havido a

interacdo da saliva artificial naquela regido.
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Grafico 11 - Teor SiO2/Ca0 em relacdo ao teor de P205.
Fonte: O autor (2019).
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Gréfico 12 - Teor Al203/Ca0 em relagdo ao teor de P205.
Fonte: O autor (2019).

Quando avalia-se a concentracdo de Al203/CaO em relacéo ao teor de P205, como no
gréafico acima, pode-se observar que no tempo experimental de 7 dias (168h), na regido do topo
da amostra, a partir do cimento CPV+0.5%Fosfato Tricalcico ha um declinio da concentracédo
de AI203 quanto maior for o teor de P205.J4 na regido do meio da amostra esse declinio €
visto de forma acentuada no cimento CPV+8% Fosfato Tricalcico. No tempo experimental de

28 dias(672h), no topo da amostra observamos que quanto maior teor de P205 a concentragao
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de Al203 tende a cair. Apenas no cimento CPV+4% Fosfato Tricélcico essa taxa tendeu a subir.
No meio da amostra, ndo podemos observar um padréo possivelmente devido ao fato de ndo ter
havido a interacdo da saliva artificial naquela regido.

Acredita-se que estruturas a base de fésforo tém a mesma valéncia de estruturas a base
de aluminio, dessa forma maiores teores de fésforo desestabilizam os hidratados a base de

aluminio e precipitam fases Ca3P04.

3ca?  2(P04)3

TEOR P205/Ca0
0.03

0.025

P205/Ca0

Teor de P205

—8— 7 diasTopo =--®-=28dias topo 7 dias Meio —--#--28dias Meio

Gréfico 13 - Teor P205/Cao em relagdo ao teor de P205.
Fonte: O autor (2019).

Ao observar a concentracdo de P205/Ca0 em relacdo ao teor de P205, nota-se que a
regido do topo da amostra se comportou de forma similar nos tempos experimentais de 7
dias(168h) e 28 dias(672h), ou seja, quanto maior for o teor de P205 maior sera a concentracao
de P205/Ca0O. Na regido do meio da amostra aos 7 dias(168h), observa-se essa mesma
tendéncia, porém ha um leve declinio dessa concentragdo no cimento CPV+4% Fosfato
Tricélcico, mas logo a concentracdo tende a subir novamente. No tempo experimental de 28
dias(672h), no meio da amostra observa-se um padréao diferente possivelmente devido ao fato

de ndo ter havido a interacdo da saliva artificial naquela regido.

4.5 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)
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Os difratogramas de raios x apresentados nos gréaficos abaixo referem-se aos cimentos
nos tempos experimentais de 7 dias(168h) e 28 dias(672h) dias, topo e meio da amostra, onde
pode-se  constatar que basicamente  apresentaram  quatro  fases:  Etringita
(CabAI2(SO4)3(0OH)12.26H20) carta referéncia 00-041-1451; Portlandite (Ca(OH)2) carta
referéncia 00-044-148; Hatrurite (Ca3SiO5) carta referéncia 01-086-0402; e Hidroxiapatita
(Ca9.53P5.84023.33CI1.36(0OH)1.65F0.57) carta referéncia 01-070-0798.

A presenca de etringita e portlandita, eram aguardadas, pois sao tipicas em amostras de
materiais cimenticios. A hatrurite € um dos compostos principais do cimento e, como esperado
formou-se a hidroxiapatita.

Observou-se, nos cimentos CPV+0.5% Fosfato Tricacico (28 dias(672h) - Meio),
CPV+1% Fosfato Tricélcico (28 dias(672h) - Meio) e CPV+8% Fosfato Tricélcico (28
dias(672h) — Meio), a formacdo de um pico cristalino correspondente ao Quartz (SiO2),
composto quimico em quantidade relevante nos cimentos.

Nos difatrogramas de 28 dias(672h), foram observadas as quatro fases majoritarias
citadas anteriormente, porém acrescentou mais um pico referente a Calcita(Ca(CO3)) carta
referéncia 01-072-1214. A Calcita é proveniente da adi¢éo do filler calcario ao cimento. Foram
observados picos cristalograficos da Calcita nos cimentos 100% CPV (28 dias(672h) - Topo)
e, no cimento CPV+0.5% Fosfato Tricalcico (28 dias(672h) - Topo).

Observa-se, ainda, que nas regides do topo da amostra 0s picos referentes a etringita e
portlandita com o passar das horas tende a decrescer. E, nas regifes do meio da amostra, 0s
picos de etringita e portlandita estdo presentes, mas ao passar das horas pode-se obsevar que o
pico da etringita tende a desaparecer €, 0 pico da portlandita tende a aumentar.

Ha uma semelhanca muito grande nos difratogramas dos 20 cimentos, mostrando a
presenca do clinquer. As diferencas estdo mesmo na intensidade de alguns picos que podem
indicar a maior quantidade daquela espécie cristalina na amostra de pico mais intenso. Existe
presenca de picos semelhantes, mas em intensidades diferentes nos difratogramas dos cimentos.
As amostras apresentem muitos elementos quimicos em comum. GARCIAL et al. (2011) cita
que a difracdo de raios X possui um intervalo de confianca de 97 a 99%, mas isso nao possibilita
a classificacdo dos cimentos como totalmente iguais ou diferentes.

Os gréficos abaixo mostram os difratogramas dos cimentos nos tempos experimentais

de 7 dias (168h) e, a regido do topo da amostra.
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Gréfico 14 - Difratogramas do tempo experimental de 7 dias(168H), regido do topo da amostra.
Fonte: O autor (2019).
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Os graficos abaixo mostram os difratogramas dos cimentos nos tempos experimentais

de 28 dias (672h) e, a regido do topo da amostra.
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Gréficol5 - Difratogramas do tempo experimental de 28 dias(672h), regido do topo da amostra.
Fonte: O autor (2019).
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Os graficos abaixo mostram os difratogramas dos cimentos nos tempos experimentais
de 7 dias (168h) e, a regido do meio da amostra.
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Gréfico 16 - Difratogramas do tempo experimental de 7 dias(168h), regido do meio da amostra.
Fonte: O autor (2019).
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Os graficos abaixo mostram os difratogramas dos cimentos nos tempos experimentais

de 28 dias(672h) e, a regido do meio da amostra.
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Gréfico 17 - Difratogramas do tempo experimental de 28 dias(672H), regido do meio da amostra.

Fonte: O autor (2019)
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4.6 MICRODUREZA

Para 0 ensaio de microdureza Vickers foram realizadas 15 impressées com carga de 50g,
aplicada por 15 segundos. As tabelas abaixo, mostram a média da variacdo da microdureza nos
tempos experimentais de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), e nas regides do topo da amostra em
contato com a saliva artificial, topo da amostra sem contato com a saliva artificial e meio da

amostra.

Tabela 9 - Média da microdureza no tempo experimental de 7 dias(168h), e regides de topo com saliva, topo sem

saliva e meio da amostra.

IDADE / REGIAO

CIMENTO +ADICOES 7 DIAS (168h) 7 DIAS(168h) 7 DIAS (168h)
TOPO COM SALIVA |TOPO SEM SALIVA MEIO

MEDIA(MPa) MEDIA(Mpa) MEDIA(Mpa)
Cimento 100% CPV 135.33 437.39 541.34
Cimento CPV+0.5%FOSF.TRIC. 131.41 503.09 624.7
Cimento CPV+1% FOSF.TRIC. 114.74 583.51 488.38
Cimento CPV+4% FOSF. TRIC. 107.88 480.54 536.44
Cimento CPV+8% FOSF. TRIC. 122.59 489.36 480.54

Tabela 10 - Média da microdureza no tempo experimental de 28 dias(672h), e regibes de topo com saliva, topo

Fonte: O autor (2019).

sem saliva e meio da amostra.

IDADE / REGIAO
CIMENTO + ADICOES 28 DIAS(672h) 28 DIAS (672h) 28 DIAS (672h)
TOPO COM SALIVA [ TOPO SEM SALIVA MEIO
MEDIA( MPa) MEDIA( Mpa) MEDIA(Mpa)
Cimento 100% CPV 131.41 536.44 496.23
Cimento CPV+0.5%FOSF.TRIC. 118.66 490.35 476.62
Cimento CPV+1% FOSF.TRIC. 231.44 497.21 529.57
Cimento CPV+4% FOSF. TRIC. 118.66 536.44 536.44
Cimento CPV+8% FOSF. TRIC. 120.62 494.27 470.73

Fonte: O autor (2019).

Com os valores obtidos plotaram-se graficos, nos quais observa-se a microdureza
levando-se em consideracdo a idade das amostras e a regido das amostras. Para plotar o gréafico

foi subtraido o valor obtido aos 28 dias(672h) pelo valor obtido aos 7 dias(168h). Foi avaliado
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as idades 7 dias(168h) e 28 dias(672h), no topo da amostra em contato com a saliva, no topo da
amostra sem contato com a saliva e no meio da amostra.

No gréfico que mostra a variagdo da regido, pode-se observar que o topo da amostra em
contato com a saliva é a regido que apresenta 0s menores valores de microdureza,
provavelmente devido a lixiviagcdo dos cimentos. Todos 0s cimentos mantiveram valores bem
préximos, apenas o cimento CPV + 1% Fosfato Tricalcico apresentou uma microdureza maior.
Quando avalia-se o topo da amostra sem contato com a saliva, e 0 meio da amostra observamos
um acréscimo nos valores de microdureza, indicativo que ndo houve uma lixiviagdo
significativa nessas regides. Verifica-se que ndo ha grandes diferencas nos valores de
microdureza entre 0s tempos experimentais de 7 dias(168h) e 28 dias(672h) e, que a adicao de
Fosfato Tricalcico ndo influenciou os resultados de microdureza.

Ja no gréfico da variacdo da idade, observa-se que na regido do topo da amostra em
contato com a saliva e 0 meio da amostra, nas idades iniciais ha um declinio da microdureza,
porém com o passar do tempo estes valores tendem a subir e estabilizar. Observa-se um
aumento da microdureza apenas na regido do topo da amostra sem contato com a saliva nas

primeiras idades, a qual tende a estabilizar ficando no mesmo patamar das outras regides.

VARIACAO DA IDADE

25

15

VARIACAO DE DUREZA MPA28/MPA7

0 2 4 6 8 10
TEOR DE FOSFATO (%)

TOPO COM SALIVA TOPO SEM SALIVA MEIO

Gréfico 18 - Variacdo da Microdureza / Idade.
Fonte: O autor (2019).
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Gréfico 19 - Variacdo da Microdureza/Regido.
Fonte: O autor (2019).

4.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV).

A morfologia dos cimentos foi investigada pela técnica de microscopia eletronica de
varredura (MEV). As figuras abaixo, ilustram as micografias de todos cimentos, na regido do
topo da amostra em contato com a saliva e, fator de ampliacdo 10000X.

As micrografias apresentam varios formatos esféricos que tende a aglomerar-se,
conduzindo a formacéo de poros entre si. As formacgdes dos poros sdo benéficas, pois permitem
a circulacdo do fluido fisiologico quando é usado na superficie de um biomaterial.

Pode-se notar que quanto maior o teor de Fosfato Tricalcico presente nos cimentos,
maior a presenca desses aglomerados, cujas imagens sdo compativeis com as encontradas na
literatura, lembrando o formato da hidroxiapatita.

Nas figuras abaixo, pode-se observar as micrografias do cimento 100% CPV com tempo
experimental de 7 dias(168h) e 28 dias (672h), na regido do topo da amostra em contato com a

saliva artificial e, com fator de ampliacdo 10000x.
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Figura 19 - (a) Cimento 100% CPV - 7 dias (168h) - Topo em contato com saliva. (b) Cimento 100% CPV — 28
dias (672h) — Topo em contato com saliva.
Fonte: O autor (2019).

Nas figuras abaixo, pode-se observar as micrografias do cimento CPV+0.5% Fosfato
Tricalcico com tempo experimental de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), na regido do topo da

amostra em contato com a saliva artificial e, com fator de ampliacdo 10000x.

(b)
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Figura 20 - (a) Cimento CPV +0.5% F.Tric. — 7 dias (168h) - Topo em contato com saliva. (b) Cimento CPV
+0.5% F.Tric. — 28 dias(672h) — Topo em contato com saliva.
Fonte: O autor (2019).

Nas figuras abaixo, pode-se observar as micrografias do cimento CPV+1% Fosfato
Tricalcico com tempo experimental de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), na regido do topo da

amostra em contato com a saliva artificial e, com fator de ampliagdo 10000x.
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Figura 21 - (a) Cimento CPV +1% F.Tric. — 7 dias (168h) — Topo em contato com saliva. (b) Cimento CPV +1%
F.Tric. — 28 dias(672h) — Topo em contato com saliva.
Fonte: O autor (2019).

Nas figuras abaixo, pode-se observar as micrografias do cimento CPV+4% Fosfato
Tricalcico com tempo experimental de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), na regido do topo da

amostra em contato com a saliva artificial e, com fator de ampliacdo 10000x.

@ i (b)

-
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Figura 22 - (a) Cimento CPV +4% F.Tric. — 7 dias (168h) — Topo em contato com saliva. (b) Cimento
CPV+4%F.Tric. — 28 dias(672h) — Topo em contato com saliva.
Fonte: O autor (2019).

Nas figuras abaixo, pode-se observar as micrografias do cimento CPV+8% Fosfato
Tricalcico com tempo experimental de 7 dias(168h) e 28 dias(672h), na regido do topo da

amostra em contato com a saliva artificial e, com fator de ampliagdo 10000x.
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Figura 23 - (a) Cimento CPV +8% F.Tric. — 7 dias (168h) — Topo em contato com saliva. (b) Cimento CPV +8%
F.Tric. — 28 dias (672h) — Topo em contato com saliva.
Fonte: O autor (2019).
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5 CONCLUSOES

Com base em todos os resultados apresentados neste estudo, chegaram-se as seguintes
conclusoes:

A adicéo de Fosfato Tricalcico promoveu um equilibrio quimico caracterizado por pH
entre 6.76 e 9.26 quando expostos a saliva artificial. O aumento do teor de Fosfato Tricélcico
promove equilibrios mais alcalinos.

A exposicdo do cimento a saliva artificial teve efeito negativo na dureza superficial,
ndo tendo relacdo direta com o teor de Fosfato Tricalcico adicionado. Mesmo assim 0s niveis
de dureza alcangados sdo compativeis com os obtidos com MTA.

A avaliacdo das fases hidratadas, conclui-se que o aumento do teor de Fosfato Tricélcico
leva a maiores teores de estruturas contendo Ca:PO4 em detrimento do Hidroxido de Calcio e
dos hidratados de Aluminio.

Dentre as fases cristalinas, a Hidroxiapatita foi formada ao longo do tempo, sendo a
Portlandita e a Etringita instaveis em ambiente exposto a saliva artificial.

Quanto maior o teor de Fosfato Tricalcico, maior a evidéncia de micro-nddulos
caracteristicos de Hidroxiapatita nas regides expostas a saliva artificial.

Os dados indicam que a adicdo de Fosfato Tricalcico em aglomerante de cimento
Portland tem potencial de uso para aplicacdes odontologicas haja visto suas caracteristicas

quimicas, alcalinidade, dureza e morfoldgicas alcancadas.
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